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Phase analysis of brazing in the high vacuum brazing
of nickel-based superalloys and austenitic steel

Streszczenie

Wysokotemperaturowe lutowanie prozniowe jest sze-
roko stosowane do metali i stopéw pracujgcych w warun-
kach zaroodpornosci i zarowytrzymatosci, ktére czesto za-
wierajg powierzchniowe tlenki trudno ulegajgce dysocjac;i.
Dotyczy to superstopow zawierajgcych Ni i Al, tworzace
trwate warstewki tlenkowe. Préznia lub kontrolowana at-
mosfera stuzg do przeciwdziatania tworzeniu sie tlenkéw
i sprzyjajg ich termicznej dysocjacji. Przed procesem lu-
towania wszystkie czesci muszg podlega¢ wstepnej ob-
rébce oczyszczania powierzchni z powtok, smaru, oleju
i z drobinek jakichkolwiek obcych substanciji.

Zastosowano i oméwiono prozniowe lutowanie super
stopu Inconel 625 (X10NiNbCoAI58-4) z elementami ze
stali austenitycznej (X10CrNiMn20-10-2) przy cisnieniu
ok. 1,3+102 Pa. Materiat lutowniczy (NiCrSiBFe) w formie
folii o grubosci 0,1 mm miat strukture amorficzng. Po pro-
cesie lutowania struktura lutowia ulegta przebudowie na
fazy krystaliczne.

Wstep

Zaroodporne i zarowytrzymate stopy niklu stanowig
priorytetowg grupe materiatéw stosowanych w przemy-
Sle chemicznym, energetyce oraz lotnictwie. Wykorzy-
stuje sie je przede wszystkim do budowy elementéw ma-
szyn i urzgdzeh pracujgcych w wysokiej temperaturze
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Abstract

The high temperature vacuum brazing is widely used in
joining metals and alloys applied in high temperature load-
ing machine parts. It is important particularly for alloys with
surface layers of oxide, resistant to dissociation. Among
them such materials as super alloys containing Ni and Al
which easy crate stable layer oxides. Metal parts before
brazing should have removed oxides, solid and mineral
particles such as oil and grease.

In this paper some examples of brazing of Inconel 625
samples and austenitic stainless steel in aspect of met-
allography and phase composition are introduced. Braz-
ing material in a form of foil 0.1 mm thick composed with
NiCrSiBFe was in amorphous state. The joining plates
1 mm thick made of join alloys were annealed, mechani-
cally prepared and cleaned. The brazing process was in
vacuum at the pressure of 11,3102 Pa. After solidification
and cooling with furnace the brazing material appeared in
specific metallographic and phase structure.

przy jednoczesnym zmiennym, a takze dynamicznym
obcigzeniu oraz dziatajgcym na nie agresywnym $ro-
dowisku korozyjnym zawierajgcym zwigzki siarki, azo-
tu tlenu i wegla [1, 3].

Ze wzgledu na skfad chemiczny zaroodporne i za-
rowytrzymate stopy (nadstopy) dzieli sie na trzy grupy
[2]: na bazie niklu, kobaltu i zelaza (zawsze z dodatka-
mi Ni i Cr).

Ze wzgledu na sposoéb umocnienia nadstopy na ba-
zie niklu dzielimy na umacniane roztworowo, wydziele-
niowo, dyspersyjnymi czgstkami tlenkéw [5].

Wszystkie te stopy zaliczane sg do grupy mate-
riatbw metalicznych, ktérych osnowg jest austenit
— faza y o sieci krystalicznej A1 (regularnej $ciennie
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centrowanej RSC). Stabilnos¢ termiczna fazy y, mozli-
wosc¢ umacnianiaroztworowegoiwydzieleniowego oraz
wysoki modut sprezystosci wptywajg na wysokie
wtasciwosci stopow na bazie niklu, kobaltu oraz ze-
laza. Rodzaj oraz zawarto$¢ gtéwnego skiadnika
stopowego decydujg o wtasciwosciach stopu, stabil-
nosci struktury, wiasciwosciach w czasie eksploata-
cji w wysokiej temperaturze, a takze odpornosci na
korozje [1].

Stopy niklu stosowane w lotnictwie i energetyce,
poza bardzo dobrymi wiasciwosciami mechaniczny-
mi, w tym wysokim modutem sprezystosci, dodat-
kowo charakteryzujg sie niskim wspoétczynnikiem
rozszerzalnosci cieplnej, a takze stosunkowo matym
ciezarem wiasciwym [6]. Do typowych zastosowan
nadstopow na bazie niklu nalezg elementy gazowych
turbin przemystowych, silnikéw lotniczych, takich
jak fopatki czy wirniki turbiny wysokiego, $redniego
i niskiego cisnienia spalania [1, 4].

Nadstopy charakteryzujg sie wysokimi, a takze sta-
bilnymi witasciwo$ciami mechanicznymi utrzymanymi
w temperaturze podwyzszonej, tj. zarowytrzymatoscig
oraz wyjgtkowag odpornoscig powierzchni stopdéw na
dziatanie agresywnego srodowiska w wysokiej tempe-
raturze pracy, tj. zaroodpornoscia [1, 2]. W zaleznosci
od zastosowania zakres temperatury pracy nadstopéw
moze by¢ bardzo zréznicowany i siega nawet 900°C.

Sposréd wielu metod lutowania twardego w no-
woczesnych gateziach przemystu wykorzystuje sie
najczesdciej: lutowanie ptomieniowe, indukcyjne i pie-
cowe w atmosferach kontrolowanych, a takze luto-
spawanie fukowe i laserowe [7]. Lutowanie piecowe
w atmosferach kontrolowanych i prézni to unikalny
sposéb taczenia w produkcji masowej podzespo-
téw o ztozonej konstrukcji, a w przypadku produkcji
jednostkowej gtéwnie podzespotéw wykonywanych
z nowoczesnych inzynierskich materiatéw konstruk-
cyjnych, nalezgcych do trudno spajalnych. Do takich
materiatéw nalezg: wysokostopowe stale odporne na
korozje, metale wysokotopliwe (molibden, wolfram,
niob) oraz ich stopy, metale reaktywne (Ti, Zr, Be) i
ich stopy, specjalistyczne stopy Zelaza i aluminium
wzmacniane wydzieleniami dyspersyjnymi (ODS),
nadstopy — drobnokrystaliczne i monokrystaliczne, sto-
py na osnowie faz miedzymetalicznych (Ni-Al, Ti-Al), a
takze materiaty kompozytowe na osnowie metalowe;.
Gléwne dziedziny zastosowania lutowania piecowego
to przede wszystkim produkcja osprzetu pojazdéw lot-
niczych i kosmicznych, produkcja turbin do energetyki,
aparatury elektroprézniowej, chemicznej, pomiarowe;j,
a takze produkcja wymiennikéw ciepta z aluminium,
miedzi, tytanu i jego stopdw, stali odpornych na koro-
zje oraz stopéw zarowytrzymatych [7].

Mechanizm tworzenia potgczen w procesie luto-
wania, w ktéorym elementy tgczone pozostajg w sta-
nie statym, a spoiwo ulega stopieniu, uzalezniony
jest od wielu zjawisk fizykochemicznych, takich jak:
redukcja chemiczna lub dysocjacja termiczna tlen-
kéw (na powierzchni materiatow tgczonych i spoiwa),
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topienie (spoiwa), zjawiska zwigzane z lutownoscig
(rozptywnosé, zwilzanie, wnikanie kapilarne ciekiego
spoiwa), dyfuzja i rozpuszczanie oraz krystalizacja (lu-
towiny) [8]. Zjawisko kapilarnosci w procesie lutowania
twardego zwigzane jest ze zjawiskami dyfuzji i rozpusz-
czania sie sktadnikow lutu i powierzchni elementow tg-
czonych, wielokrotnie okreslanych jako roztwarzanie
lub migracja skfadnikéw. Za pomocg ogdlnie znanych
mikroskopowych teorii dyfuzji mozliwe jest opisa-
nie mechanizmu wystepujgcych zjawisk dyfuzyjnych
w zaleznosci od witasciwosci fizykochemicznych spo-
iwa i materiatldw tgczonych oraz warunkéw metalur-
giczno-technologicznych procesu lutowania.

Technologia lutowania to nie tylko samo spaja-
nie, lecz takze wiele proceséw technologicznych $ci-
Sle ze sobg powigzanych, wzajemnie oddziatujgcych
i przeprowadzanych w odpowiedniej kolejnosci. Takimi
procesami sg m.in.:

— dobdér geometrii ztgcza,

— mechaniczne przygotowanie powierzchni,

— odtluszczenie i mycie powierzchni,

— naniesienie powtok technicznych (np. niklowanie
galwaniczne),

— zabieg naktadania lutu pod réznymi postaciami (pa-
sty, proszki, tasmy, folie, druty),

— proces montazu i pozycjonowania catego ukfadu
przed rozpoczeciem lutowania.

Najistotniejszg operacjg jest sam proces lutowania
oraz dobrane parametry:

— predkos¢ grzania,

— temperatura i czas lutowania,

— temperatura i czas ewentualnych przystankéw, tzw.
przystankéw temperaturowych,

— wysokos¢ prézni,

— predkosé chtodzenia,

— wysokosé tzw. cisnienia czgsteczkowego gazu
obojetnego, stosowanego w procesie lutowania,

a takze czas, w ktérym jest wttaczany do komory

pieca.

Wszystkie te operacje wptywajg na wypemienie
szczeliny lutowniczej, zwilzalnos¢ powierzchni lutowa-
nych, a tym samym na jakos¢ wytworzonego zigcza [9,
10].

W artykule opisano niektére zjawiska przemian fa-
zowych i zmian mikrostruktury zachodzgce w obszarze
stal austenityczna (X10CrNiMn20-10-2)-lut NiCrSiBFe
—Inconel 625 podczas lutowania twardego w piecu préz-
niowym.

Przygotowanie materiatu
do lutowania prézniowego

Probki w ksztatcie ptaskownikow o grubosci 1 mm.
Zostaly ze sobg potgczone w pakiety (rys. 1) z umiesz-
czonym pomiedzy spajanymi elementami lutowiem
w postaci pasty i folii oraz poddane procesowi lutowania.
Czas lutowania wynosit 5 min w temperaturze 1065°C.



Lutowanie wykonano w piecu prézniowym przy cisnie-
niu ok. 11,3102 Pa. Miedzy powierzchniami tgczony-
mi szczelina wynosita 0,1 mm. Powierzchnie tgczo-
ne oczyszczono mechanicznie papierami sciernymi
o gradacji 240,a nastepnie przemyto wodnymi srodka-
mi myjgcymi.

Rys. 1. Schemat potgczenia lutowanego: stal austenityczna — Inconel 625
Fig. 1. Model of braized samples: austenitic steel — Inconel 625

Badania metalograficzne

Badania mikrostrukturalne potgczen Iutowanych
wykonano za pomocg mikroskopu Swietinego Leica
3500N, na prostopadtym do powierzchni prébki zgta-
dzie metalograficznym, po trawieniu chemicznym
(rys. 2). Do ujawnienia mikrostruktury spoiny lutowni-
czej uzyto odczynnika chemicznego o sktadzie [6]:

— chlorek miedzi CuCl,,
—kwas solny HCI,
— alkohol etylowy C,H,OH.

Mikrostruktura potgczenia lutowanego zostata przedsta-
wiona na rysunkach 2 i 3. Na rysunku 2 zaznaczono miej-
sca wykonania mikrofotografii. Lutowina jest rownomierna
na catej dlugosci potagczenia lutowanego (rys. 3a). Na ry-
sunku 2b widoczny jest fragment potgczenia lutowanego
od strony podawania pasty lutowniczej. Mozna zauwazyé
bardzo dobre wypetnienie szczeliny lutowania w catym ob-
szarze potgczenia, co Swiadczy o dobrej zwilzalnosci mate-
riatu przez ciekty lut.

Analizujgc mikrostrukture lutowiny pokazang na rysun-
kach 2 i 3, mozna stwierdzi¢, ze dominujgcym sktadnikiem
strukturalnym jest austenit (y) oraz umiejscowione w cen-
tralnej czesci lutowiny fazy miedzymetaliczne z uktadu
Ni-Cr-Si-B (rys. 2a i 2b).

Rys. 2 Mikrostruktury potaczenia lutowanego. Potgczenie stali au-
stenitycznej ze stopem Inconel 625 lutowiem NiCrSiBFe w postaci
pasty: a) obszar spoiny lutowniczej; b) lico spoiny

Fig. 2. Microstructure of braized joint. austenitic steel and Inconel 625
joint with NiCrSiBFe feeler in a paste form: a) joint area; b) face of joint
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Rys. 3. Mikrostruktury potaczenia lutowanego. Potgczenie stali ze
stopem Inconel 625 lutowiem Ni-Cr-Si-B: a) fragment potaczenia lu-
towanego, pow. 200x; b) obszar spoiny lutowniczej, pow. 500x
Fig. 3. Microstructure of braised joint of steel and Inconel 625 with
Ni-Cr-Si-B filler: a) joint area, magn. 200x; b) joint area, magn. 500x

Rentgenowskie badania
dyfrakcyjne

Pomiary rentgenowskie wykonano z tych samych ob-
szarow, w ktérych prowadzono badania metalograficzne
na powierzchni zewnetrznej spoiny bez wstepnej prepa-
ratyki powierzchni pomiarowej.

Dyfraktogramy otrzymano przy uzyciu promieniowa-
nia lampy Co na dyfraktometrze D8-Advance (rys. 4 i 5).
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Rys. 4. Obrazy dyfrakcyjne i analiza fazowa lutu wyjsciowego Ni-Cr
w postaci pasty i w lutowinie
Fig. 4. Diffraction patterns and phase analysis of solder Ni-Cr paste
and brazing area
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Rys. 5. Obrazy dyfrakcyjne i analiza fazowa lutu wyj$ciowego
NiCrSiBFe w postaci folii w stanie amorficznym i w lutowinie w stanie
krystalicznym

Fig. 5. Diffraction patterns and phase analysis of NiCrSiBFe solder
foil and brazing area
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WhiosKki

Wykonano eksperymentalne lutowanie dwdch sto-
pow, tj. austenitycznej stali zarowytrzymatej z nad-
stopem niklu (Inconel 625).

Spoiny badano pod wzgledem mikrostruktury
i sktadu fazowego w stanie wyjSciowym i po procesie
lutowania. Zastosowane procedury technologiczne
wykazaty prawidtowg rozptywnosc¢ lutu. Jednak mi-
krostruktura lutu na przekroju poprzecznym wykaza-
ta niejednorodnos¢ zarowno pod wzgledem wielkosci
ziarna, jak i pasmowosci. Mikrostruktura ma cha-
rakter wielosktadnikowy/wielofazowy z widocznymi
strefami: centralna/Srodkowa z eutektyka, dwie strefy
boczne z duzymi i rownoosiowymi ziarnami i obu-
stronne strefy przejsciowe. Na zgtadzie metalogra-
ficznym po trawieniu zaobserwowano dyfuzyjng strefe
przejsciowa/posrednig. Wstepne pomiary wykazaty,
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