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Badania mikrostruktury 1 mikrosegregacji
sktadu chemicznego warstw

ze stopu Inconel 625

napawanych technikg CMT
na podtoze ze stali 16Mo3

The investigations of microstructure
and microsegregation of an Inconel 625 weld overlay
produced on 16Mo3 steel by CMT technique

Streszczenie

Celem pracy byta ocena mikrostruktury i sktadu che-
micznego napoin ze stopu Inconel 625 napawanych
metodg CMT na podioze ze stali 16Mo3 oraz segregac;ji
dendrytycznej (mikrosegregaciji) pierwiastkow stopowych
nastepujgcej podczas krzepniecia napoiny.

Badania prowadzono za pomocg mikroskopu Swietl-
nego Axio Imager MAT. M1m firmy Carl Zeiss oraz ska-
ningowych mikroskopoéw elektronowych: mikroskopu
NanoSEM 450 firmy FEI wyposazonego w detektor EDS
firmy EDAX oraz mikroskopu Hitachi S-3500N wyposazo-
nego w detektor EDS firmy Noran.

Wykazano, ze w wyniku mikrosegregacji zachodzgcej
w trakcie krzepniecia napoin rdzenie dendrytéw bogatsze
sg w Ni, Fe i Cr, natomiast obszary miedzydendrytycz-
ne w Mo i Nb. Podczas krzepniecia najsilniej segreguje
niob, w mniejszym stopniu molibden, natomiast najmniej
segreguje chrom. Pomimo, Ze Inconel 625 jest stopem
umacnianym roztworowo to w przestrzeniach miedzyden-
drytycznych napoin tworzg sie fazy bogate w Nb i Mo.

Stowa kluczowe: mikrosegregacja, mikrostruktura,
skfad chemiczny, napoina, Inconel 625, napawanie
tukowe, Cold Metal Transfer CMT

Abstract

The aim of this work was to investigate the microstruc-
ture and chemical composition of Inconel 625 coatings on
a 16Mo3 steel overlaid by the CMT method as well as mi-
crosegregation of alloying elements during solidification
of weld overlay.

The investigations were carried out with an Axio Imag-
er MAT. M1m light microscope (LM) manufactured by the
Carl Zeiss company and with a FEI NanoSEM 450 and
Hitachi S-3500N scanning electron microscopies (SEM).

The investigation showed that microsegregation oc-
curring during the weld overlay solidification makes
the dendrite cores to be richer in Ni, Fe and Cr while
the interdendritic areas in Mo and Nb. Niobium shows
the strongest tendency to segregation during solidification;
molybdenum tends to segregate less and chromium has
the lowest tendency to segregation. Although Inconel
625 is a solid solution strengthened alloy, Nb and Mo-rich
phases are formed in the between dendrite arms of weld
overlays.
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composition, weld overlay, Inconel 625, arc welding, CMT
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Wstep

Spalanie odpadéw w kottach powoduje, ze spaliny
zawierajg bardzo agresywne chlorki i fluorki, ktérych
szkodliwe oddziatywania wymagajg odpowiednich
zabezpieczeh przed korozjg i erozjg takich elemen-
téw kottdw, jak rury wymiennikéw i komory spalania.
Zwigkszenie trwatosci eksploatacyjnej elementéow ko-
ttéw najbardziej narazonych na korozje, uzyskuje sie
obecnie poprzez napawanie powtok ze stopdw niklu.
Do napawania najczesciej stosowany jest Inconel 625.
Stop ten posiada bardzo dobrg odpornos¢ na petzanie
w wysokiej temperaturze oraz odpornosé¢ na korozje
w agresywnych srodowiskach [1,2].

Jednym z gtéwnych kryteridw, jakie powinna spet-
nia¢ powloka napawana ze stopéw na osnowie ni-
klu, jest mata zawarto$¢ w niej zelaza (zawarto$¢ Fe
w strefie zewnetrznej napoiny nie powinna przekraczac
5% mas.) oraz grubo$¢ powtoki, ktéra powinna wynosic
maksymalnie 2,5 mm. W celu ograniczenia zawartosci
Fe w napoinie zwykle do napawania stosuje sie Inconel
zawierajgcy ponizej 0,5% Fe. Zwigkszona zawarto$¢
Fe w powtoce wynika z przetopienia i rozpuszczania
materiatu podtoza w materiale nanoszonym. Ze zwiek-
szeniem zawartosci Fe oraz niejednorodnos$ci napoiny
maleje jej odpornos¢ na korozje [3,4].

Napoiny charakteryzujg sie niejednorodnos$ciag skfa-
du chemicznego spowodowang procesem krzepniecia,
a objawiajagca sie segregacjg dendrytyczng (mikrose-
gregacjg). Silna mikrosegregacja gtéwnie takich pier-
wiastkéw jak Nb i Mo, prowadzi do tworzenia sie faz
wtérnych, a w konsekwencji powoduje obnizenie od-
pornosci na korozje napawanego stopu [5+7].

Do nanoszenia powtok stosuje sie spawalnicze meto-
dy napawania: gazowego (ptomieniowego), tukowego,
wigzkg Swiatta lasera lub elektronéw. Nowg metodg na-
pawania, ktéra wprowadza znacznie mniejszg ilos¢ cie-
pta do materiatu w poréwnaniu do tradycyjnych metod
tukowych, jest napawanie z impulsowym podawaniem
drutu tzw. proces CMT (Cold Metal Transfer) [8,9].

Celem pracy byta ocena mikrostruktury i sktadu che-
micznego powiok napawanych metodg CMT na podto-
ze ze stali 16Mo3, jak réwniez ocena segregaciji pier-
wiastkow stopowych nastepujacej podczas krzepniecia
napoiny.

Materiat i metodyka badan

Badania prowadzono na odcinkach rur kottowych
napawanych Inconelem 625. Rury kottowe ze stali
16Mo3 napawano metodg CMT. Do napawania uzyto
stopu o zawartosci 0,3% Fe. Srednia grubo$¢ napawa-
nej powtoki wynosita 2,3 mm.

Do badan mikrostruktury, sktadu chemicznego
i mikrosegregacji dendrytycznej przygotowano zgtady
metalograficzne z odcinkéw napawanych rur. Zgtady

wykonano z przekroju réwnolegtego do osi rury i pro-
stopadtego do jej powierzchni. Trawienie prowadzono
dwustopniowo. Najpierw podtoze wytrawiono chemicz-
nie w odczynniku kwasu azotowego (nital), a nastepnie
powtoki trawiono elektrolitycznie w temperaturze oto-
czenia w 10% roztworze CrOj; stosujac napigcie 2 V
i czas trawienia 15 s.

Badania mikrostruktury prowadzono za pomocag mi-
kroskopu $wietlnego Axio Imager MAT. M1m firmy Carl
Zeiss oraz mikroskopu skaningowego Hitachi S-3500N.
Badania sktadu chemicznego (okreslenie zmian za-
wartosci Ni, Fe, Cr, Mo i Nb w kierunku prostopadtym
do powierzchni badanych powtok) jak rowniez segre-
gacji dendrytycznej (mikrosegregacji) prowadzono za
pomocg skaningowych mikroskopow elektronowych:
mikroskopu NanoSEM 450 firmy FEI wyposazonego
w detektor EDS firmy EDAX oraz mikroskopu Hitachi
S-3500N wyposazonego w detektor EDS firmy Noran.
Na zgtadach metalograficznych przeprowadzono jako-
sciowg i ilosciowg analize sktadu chemicznego za po-
moca spektroskopii promieniowania rentgenowskiego
z dyspersjg energii (EDS). Zmiany zawartosci Ni, Fe,
Cr, Mo i Nb w kierunku prostopadtym do powierzch-
ni napawanych powtok okreslono za pomocg analizy
punktowej. W celu doktadnego okreslenia rozktadu za-
wartosci Fe i pozostatych pierwiastkow w strefie, w kto-
rej wymieszanie materiatu nanoszonego z podtozem
nie jest catkowite, do odlegtosci kilku um od powierzch-
ni wtopienia, wykonano punktowg analize sktadu che-
micznego co kilka pm, natomiast w dalszej odlegtosci
od powierzchni wtopienia pomiary prowadzono co
0,25 mm. Na podstawie otrzymanych wynikéw sporza-
dzono wykresy zaleznosci zawartosci analizowanych
pierwiastkéow od odlegtosci od powierzchni wtopienia.

W celu oceny segregacji pierwiastkéw stopowych
nastepujgcej podczas krzepniecia napoiny prowadzo-
no analizy wzdtuz linii prostej, prostopadtej do kierunku
wzrostu dendrytéw. Linie wzdtuz ktérych prowadzono
analizy przechodzity przez kilka dendrytow.

Wyniki i ich dyskusja

Mikrostrukture rury z napoing przedstawiono na ry-
sunku 1. W napawanych rurach wyraznie widoczne
byly nastepujace strefy: strefa przetopiona, niewytra-
wiona strefa czesciowego wymieszania, strefa wptywu
ciepta oraz materiat rodzimy. Szczegdtowe omodwienie
stref wystepujgcych w napawanych rurach zamiesz-
czono w pracy [10]. Napoiny charakteryzowaty sie row-
nomierng powierzchnig wtopienia. Zgodnie z literaturg
mikrostruktura wokot powierzchni wtopienia w przy-
padku tgczenia materiatdw réznoimiennych zalezy od
struktury krystalicznej strefy wptywu ciepta i struktury
krystalicznej krzepnacej spoiny [11,12]. Jezeli podczas
krzepniecia struktura materiatu podtoza jest ferrytycz-
na, a napoiny austenityczna, to normalny epitaksjalny
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wzrost krysztatéw nie jest mozliwy. Wéwczas podczas
krzepniecia tworzg sie granice, ktore sg rownolegte do
powierzchni wtopienia i nazywane sg granicami Il typu.
W miare oddalania sie od strefy wptywu ciepta w napo-
inie obserwowano strukture komérkowo - dendrytycz-
ng. Osie dendrytéw byly réwnolegte do kierunku od-
prowadzania ciepta (rys. 2). Wyrazne zmiany struktury
napoiny wystepowaly w strefach wzajemnego zacho-
dzenia na siebie kolejnych $ciegéw. W tych strefach
krystalizacja napoiny rozpoczynata sie na czesciowo
przetapianym, wczesniej natozonym $ciegu. Obser-
wowano ,dziedziczenie” uprzywilejowanej orientacji
krysztatow pomiedzy poszczegdlnymi sciegami (w tym
przypadku oba $ciegi miaty te samg strukture RSC).

1000 pm!

Rys. 1. Mikrostruktura napoiny ze stopu Inconel 625 z zaznaczonymi
strefami mikrostrukturalnymi (mikroskop $wietiny)

Fig. 1. Microstructure of the Inconel 625 weld overlay with a marked
microstructural zone (light microscopy)

Rys. 2. Dendrytyczna mikrostruktura napoiny (mikroskop skaningowy)
Fig. 2. Dendritic microstructure of weld overlay (scanning electron
microscopy, SEM)

Rozktad zawartosci Ni, Fe, Cr, Mo i Nb (% mas.) na
przekroju podfoza i powtoki badanej rury przedstawio-
no na rysunku 3. Grubos¢ strefy, w ktdrej wymieszanie
materiatu nanoszonego z podtozem nie jest catkowite
tzw. strefy czeSciowego wymieszania wynosita kilkana-
Scie ym. W strefie tej wystepuje wyrazna zmiana skta-
du chemicznego w stosunku do sktadu chemicznego
materiatu podtoza i do sktadu chemicznego materiatu
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nanoszonego. Zawarto$¢ Fe w strefie czesciowego
wymieszania maleje w kierunku od podtoza do powtoki,
natomiast zawartos$¢ Ni, Cr, Mo i Nb zwieksza sie w kie-
runku od podfoza do powtoki. Przy powierzchni napo-
iny, w odlegtosci ok. 2,3 mm od powierzchni wtopienia,
zawarto$¢ Fe wynosita ok. 3 %. Przyczyng zwiekszo-
nej zawartosci Fe w strefie cze$ciowego wymieszania
i w powtoce byto przetopienie i rozpuszczanie materia-
tu podtoza.
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80
60 -
40 -

20 -

Fe, Mo, Cr, Ni, Nb % mas.

40 05 1 1,5 2 25
um QOdleglo$é od powierzchni wtopienia

Rys. 3. Wykres zmian zawartos$ci pierwiastkdw (% mas. ) w zalezno-
$ci od odlegtosci od granicy wtopienia

Fig. 3. Distribution of Fe, Ni, Cr, Mo, Nb (Wt %) as a function of the
distance from the fusion boundary

Przyktadowg mikrostrukture napoiny z zaznaczong
linig, wzdtuz ktdrej przeprowadzono analize sktadu
chemicznego w celu oceny segregacji pierwiastkow
podczas krzepniecia przedstawiono na rysunku 4.

Liczba zliczen

1
4 9 13 18
Przemleszczeme, um

0

Rys. 4. Mikrostruktura napoiny — a), zmiany zawarto$ci pierwiastkow
Fe, Ni, Cr, Mo, Nb wzdtuz linii zaznaczonej na obrazie SEM — b)
Fig. 4. Microstructure of the weld overlay — a), the line profile of the
Ni, Cr, Mo, Nb, Fe (wt %) along the dashed line — b)



Na rysunku 4 zamieszczono rowniez zmiany zawar-
tosci pierwiastkow Ni, Cr, Fe, Mo i Nb (liczba zliczen)
w funkcji przemieszczenia. Analiza sktadu chemiczne-
go wykazata, ze w wyniku mikrosegregaciji zachodzg-
cej podczas krzepniecia napoiny rdzenie dendrytow sg
bogatsze w Ni, Fe i Cr, podczas gdy obszary miedzy
ramionami dendrytéw tzw. obszary miedzydendry-
tyczne sg bogatsze w Mo i Nb. Redystrybucja dane-
go pierwiastka podczas krzepniecia stopéw niklu jest
zalezna gtéwnie od wartosci rownowagowego wspot-
czynnika rozdziatu k [5,6]. Jezeli warto$¢ réwnowago-
wego wspotczynnika rozdziatu k jest mniejsza od 1 to
zawartos¢ pierwiastka w fazie statej jest mniejsza niz
w fazie ciekiej, co oznacza, ze stezenie tego pierwiast-
ka w srodku dendrytu jest mniejsze niz w obszarach
krzepngcych na koncu. Jezeli wartosc k jest wieksza
od 1, to stezenie pierwiastka w fazie statej jest wiek-
sze niz w fazie ciektej, a segregacja ma wtedy prze-
ciwny kierunek tj. stezenie tego pierwiastka w $rodku
dendrytu jest wieksze niz w obszarach krzepnacych
na konhcu. Fe, Cr i Ni sg pierwiastkami, ktére w stopie
Inconel 625 tylko nieznacznie segregujg, poniewaz
zgodnie z danymi literaturowymi warto$¢ rownowa-
gowego wspotczynnika rozdziatu k w stopie Inconel
625 dla Fe, Cr i Ni jest tylko nieznacznie wieksza od 1
(kFe = 1,02; kCr = 1,05; kNi = 1,04). Wartos¢ k dla Mo
jest mniejsza od 1 (kMo = 0,86) dlatego Mo segreguje
do cieczy i po zakonhczeniu krystalizacji stopu obszary
miedzydendrytyczne sg znacznie wzbogacone w Mo.
Warto$¢ rownowagowego wspotczynnika rozdziatu
dla Nb jest mniejsza niz dla Mo, (kNb = 0,50) dlatego
Nb segreguje najsilniej z rozwazanych pierwiastkéw
i dlatego po zakonczeniu krystalizacji obszary miedzy-
dendrytyczne sg mocno wbogacone w ten pierwiastek.
Podobny rozkfad pierwiastkéw w stopie Inconel 625 po
napawaniu uzyskali w swoich badaniach DuPont [5],
Ciesla [6] i Silva [7].

Pomimo, ze Inconel 625 jest stopem umacnianym
roztworowo i jako taki stop powinien by¢ jednorodny
tak pod wzgledem skfadu chemicznego, jak i struk-
tury, to w przestrzeniach miedzydendrytycznych na-
poiny wystepujg dwa typy wydzielen: wydzielenia

WhiosKi

Wykonane metodg CMT napoiny charakteryzujg
sie bardzo dobrg jakoscig i matg zawartoscig zelaza
w powierzchniowych strefach napoiny.

Napoina ma strukture odlewu, dlatego cechuje sie
mikrosegregacjg. W wyniku mikrosegregacji zacho-
dzgcej w trakcie krzepniecia napoin rdzenie dendry-
téw bogatsze sg w Ni, Fe i Cr, natomiast obszary

o wydtuzonym ksztatcie oraz drobne wydzielenia
charakteryzujgce sie ostrymi, kanciastymi ksztattami

(rys. 5).

Rys. 5. Wydzielenia w przestrzeniach miedzydendrytycznych:
o ksztatcie wydtuzonym —a), oraz drobne wydzielenia charakteryzu-
jace sie ostrymi kanciastymi ksztattami — b)

Fig. 5. Precipitates formed within the interdendritic areas: elongated one
—a) and minute characterized by sharp edged, angular shapes — b)

miedzydendrytyczne w Mo i Nb. Podczas krzepnie-
cia najsilniej segreguje niob, w mniejszym stopniu
molibden, natomiast najmniej segreguje chrom.

Pomimo, ze Inconel 625 jest stopem umacnianym
roztworowo to w przestrzeniach miedzydendrytycz-
nych napoin tworzg sie fazy bogate w Nb i Mo.
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