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Verfahren zum Entfernen eines Aluminid-Ueberzugs.

@ Von Gegenstinden aus einer Superlegierung auf

Nickel-, Kobalt- oder Nickel-Kobalt-Basis mit einem
Gehalt von wenigstens 6 Gewichtsprozent Chrom wird
der Aluminid-Ueberzug mit einer wissrigen Losung, die
aus einer wirksamen Menge HNO; innerhalb eines Be-
reichs von 5 bis 40 Volumenprozent, Rest Wasser,
besteht, bei einer Temperatur von 10 bis 45° C fiir eine
zum LoOsen des Ueberzuges ausreichende Zeit, vorzugs-
weise wenigstens 15 min, entfernt,
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PATENTANSPRUCHE
Verfahren zum Entfernen eines Aluminid-Uberzugs von
einem Gegenstand aus einer Superlegierung auf Nickel-,
Kobalt- oder Nickel-K obalt-Basis mit wenigstens.6 Gewichts-
prozent Chrom, gekennzeichnet durch Eintauchen des Gegen
stands in eine wiissrige Losung, welche im wesentlichen aus

einer wirksamen Menge an HNO:s im Bereich von 5 bis 40 Volu-

menprozent, Rest H20, besteht, bei einer Temperatur von 10
bis 45 °C fiir eine zur Entfernung des Uberzugs ausreichende
Zeit.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass eine 15 bis 20 Volumenprozent HNO:; enthaltende wiss-
rige Losung verwendet wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzelch
net, dass ein Aluminid-Uberzug von 25 bis 125 p Stirke einge-
setzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass (a) der Uberzug einer wissrigen Losung, welche im
wesentlichen aus einer wirksamen Menge an HNO: in einem
Bereich von 5 bis 40 Volumenprozent, Rest H20, besteht, bei
einer Temperatur von 10 bis 45 °C fiir 0,25 bis 3 h ausgesetzt
und (b) die Saurelosung vom Uberzug abgespiilt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet,
dass die Stufen (a) und (b) nacheinander bis zum vollstindigen
Entfernen des Uberzugs wiederholt werden.

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Entfer-
nen eines Aluminid-Uberzugs, von einem Gegenstand aus einer
Superlegierung auf Nickel-, Kobalt- oder Nickel-Kobalt-Basis
mit wenigstens 6 Gewichtsprozent Chrom.

Auf dem Gebiet von Gasturbinen sind friither Aluminid-
Schutziiberziige auf verschiedenen Nickel-, Kobalt- oder Nik-
kel-Kobalt-Basis-Legierungen vorgesehen worden, um deren
Einsatz bei hoheren Temperaturen zu erméglichen, als dies
ohne l'_'Jberzug moglich ist. Durch Diffusion erzeugte Alumi-

nium-Uberziige zum Schutz verschiedener Metalle werden seit 4

iiber 50 Jahren verwendet. Fiir die Anwendung solcher Uber-
ziige auf Gasturbinenteile auf Nickel-, Kobalt- oder Nickel-
Kobalt-Basis werden im allgemeinen zwei hauptséchliche Ver-
fahren eingesetzt. Zum ersten Verfahren gehort das Uberzie-
hen der zu schiitzenden Metalloberfliche mit einer Aufschldm-
mung von Aluminium in einem fliissigen Triger, worauf
getrocknet und bei erhohter Temperatur gebrannt wird. Beim
zweiten Verfahren wird der Gegenstand in einem trockenen
Pulvergemisch aus Aluminium, einem inerten Fiillstoff, wie z. B.
pulverisiertem Aluminiumoxid, und einem Aktivator, wie z. B.
Ammoniumchlorid, eingebettet und die Packung auf erhhte
Temperatur fiir eine zur Bildung eines Uberzugs gewiinschter
Stirke ausreichende Zeitspanne erhitzt. Wenn auch zahlreiche
andere Elemente der Aufschlimmung oder dem Packungsge-
misch zugesetzt werden konnen, entweder, um die Geschwin-
digkeit zu steuern, oder dem Uberzug einige zusitzliche spe-
zielle Eigenschaften zu verleihen, bestehen doch alle solche
Uberziige in erster Linie aus intermetallischen Verbindungen.
Die Bildung verschiedener Aluminid-Uberziige sind beispiels-
weise in den US-PS 3 102 044, 3 343 892, 3 544 348 und 3 573 963
beschrieben, auf die hier bezug genommen sei.

Die weit verbreitete Anwendung der Aluminide fithrt nat{ir-

lich auch zur Notwendigkeit, solche Aluminide von ihren Basis-
Legierungen zu entfernen, ohne dass die Basis-Legierung
jedoch betrichtlich angegriffen wird. Verschiedene Techniken
und Massnahmen, wozu typischerweise die Behandlung mit
einem Siuregemisch, gewohnlich bei erhdhten Temperaturen,
gehort, sind durchgefiihrt worden: vergleiche z. B. US-PS
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3458 353,3 607 398, 3622 391 und 3 833414

Wenn auch die bekannten Verfahren zum Entfernen von
Aluminiditberziigen wirksam sind, besteht jedoch nach wie vor
der Wunsch nach einfacheren, sicheren und wirtschaftlicheren

5 Techniken.

Die Erfindung betrifft daher eine Technik zum vollstindi-
gen Entfernen eines Aluminid-Uberzuges von einer Superlegie-
rung auf Nickel-, Kobalt- oder Nickel-K obalt-Basis durch Ein-
tauchen des Gegenstands in eine wissrige Losung, welche im

10 wesentlichen aus einer wirksamen Menge an HNO;: im Bereich
von 5 bis 40 Volumenprozent, Rest H:20, besteht, bei einer Tem-
peratur von 10 bis 45 °C fiir eine zur Entfernung des Uberzugs
ausreichende Zeit, bevorzugt wenigstens 15 Minuten. Mit dem
Ausdruck «wirksame Menge HNO:» ist eine Menge gemeint,

15 die unterhalb der Passivierung eintritt.

Gegenstinde aus einer Superlegierung mit einem Aluminid-
Uberzug und einem Gehalt von weniger als 6% Cr, wie z. B. die
Nickel-Basis-Legierung NX-188, die kein Cr enthiilt, werden
angegriffen, wenn sie der obigen Losung fiir eine Zeitdauer aus-

2 gesetzt werden, die zum Entfernen des Uberzugs ausreichen
wiirde.

Beispiele fiir herkémmliche Superlegierungen sind solche,
wie sie in der Industrie folgendermassen bezeichnet werden:

25

Legierungs-
bezeichnung

Nennzusammensetzung
(Gewichtsprozent)

8Cr,10Co,1Ti,6 Al,

6 Mo,0,11C,4,3Ta,

0,15 B,0,07 Zr, Rest Ni
215Cr, 10 W,9Ta, 0,85C,
0,25 Zr, 1 Fe, Rest Co
10Cr, 15Co0,4,5Ti, 55 Al,
3Mo,0,17C,0,75V,0,075 Zr,
0,015 B, Rest Ni
9Cr,10Co,2Ti,5 Al,
125W,1,15C, 1 Nb,

0,05 Zr, 0,015 B, Rest Ni

” B-1900

MAR-M302

5 IN100

MAR-M200

" Wi52 21Cr,1,75Fe, 11 W,
2(Nb+Ta), 045 C,Rest Co
Udimet 700 15Cr, 18,5 Co, 3,3 Ti, 4,3 Al
5 Mo, 0,07 C, 0,03 B, Rest Ni
. MAR-M509 234Cr,10Ni,7 W,35Ta

0,2Ti,0,5 Zr, Rest Co

Die Aluminid-Uberziige k6nnen auf die Superlegierungen
s0 auf Nickel-, Kobalt- oder Nickel-Kobalt-Basis nach jeder her-
kémmlichen Technik angewandt werden, wie z. B. durch Pak-
kungszementieren, Beschichten mit einer Aufschlimmung,
Heisstauchen, elektrophoretisch, Dampfabscheidung, durch
Plasma oder durch Flammspritzen oder dergleichen mit Diffu-
55 sions-Wirmebehandlung. Die typische Stirke der Uberziige ist
25 bis 125 p (die Diffusions-Zone eingeschlossen) und sie kén-
nen verschiedene intermetallische Phasen umfassen, wie z. B.
NiAl Ni2Al, CoAl, Co2Als usw. sowie verschiedene Sekundir-
elemente, und an ihrer Aussenoberfliche 20 bis 45 Gewichtspro-
60 zent Aluminium enthalten. Gemaéss einem Aspekt der Erfin-
dung wird der iiberzogene Gegenstand zuerst entfettet, vor-
zugsweise durch Eintauchen in ein Bad aus Trichlorithylen-
dampf (90 °C) fiir eine Zeit, z. B. eine halbe Minute, und dann
mit Aluminiumoxidteilchen einer Grdsse von 74 p oder feiner
b trocken gestrahlt. Wie der Fachmann weiss, werden Teile der
Uberzugsfliche, die nicht entfernt werden sollen, nicht mit den
Teilchen gestrahlt, sondern sie werden vor dem Eintauchen mit
Wachs maskiert. Das Teil wird in einen geeigneten Korb oder
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eine Haltevorrichtung gebracht und in die wissrige Salpeter- wie z. B. pulverférmigem Aluminiumoxid, besteht. Der Alumi-
sdureldsung fiir eine im allgemeinen zwischen 15und 180 Minu-  nid-Uberzug enthielt 25 bis 30 Gewichtsprozent Aluminium an
ten liegende Zeitspanne eingetaucht, wobei das Bad durch eine  der Aussenflache.

geeignete Einrichtung kriftig durchriihrt wird, um drtliches Uberzug E - Aluminid-Uberziige von 12,5 bis 100 p Stirke
Anitzen zu vermeiden. In der Praxis hat sich entweder Druck- 5 auf Turbinenblattern und -schaufeln aus B-1900-Legierung. Die
luftriihren oder mechanisches Riihren als zufriedenstellend Aluminium-Uberziige wurden nach einem Dampfabschei-
erwiesen. Nach dem Eintauchen in das Saurebad fiir die erfor- dungs-Packungsverfahren gemiss der Lehre der US-PS

derliche Zeitdauer wird das Teil herausgenommen und griind- 3 544 348 erzeugt und enthielten 22 bis 29 Gewichtsprozent
lich in sauberem Wasser von Raumtemperatur gespiilt, worauf ~ Aluminium an der Aussenfliche.

eine Druckluft/Spriihwasser-Spiilung folgt. Das Teil wirddann 10 Uberzug F - Aluminid-Uberziige von 75 bis 100 p Stirke
entweder einem nass- oder trockenschleifenden Abstrahlen mit  auf Stiicken aus B-1900-Legierung. Die Aluminid-Uberziige
Aluminiumoxidteilchen von 74 p oder feiner bei einem Druck wurden nach einem Dampfabscheidungs-Packungsverfahren

von 2,10 kp/cm? in einer mit Sog arbeitenden Maschine oder dhnlich dem des Uberzugs E, doch bei einer hoheren Anwen-
bei einem Druck von 4,9 kp/cm? in einer mit Druck arbeitenden  dungstemperatur des Uberzugs (bis 1040 °C) erzeugt. Die Alu-
Maschine unterworfen. Nach dem Abstrahlen wird das Teil 15 minid-Uberziige enthielten 22 bis 30 Gewichtsprozent Alumi-
wieder in sauberem Wasser von Raumtemperatur gespiilt. Ist nium an ihrer Aussenfliche.

der Uberzug nicht vollstindig entfernt, kann das Teil dann wie- Mehrere der vorstehenden Uberziige wurden einer

der in die kriftig geriihrte Salpetersiure fiir eine weitere Zeit- 70%igen Salpetersiurelosung bei 57 °C ausgesetzt und nach 1,5-
dauer, typischerweise 1 Stunde, eingetaucht werden. Danach und 6stiindigem Eintauchen gepriift. Die schlechten Ergebnisse
wiederholt sich der Zyklus Spiilen, nass Abblasen oder 20 sind, da die Siure zu stark war, in der folgenden Tabelle I
Abstrahlen und Spiilen, und wenn der Uberzug immer noch wiedergegeben.

vorhanden ist, kann nochmals eingetaucht werden. Typischer-

weise ist eine maximale Gesamteintauchzeit von bis zu 5 Stun- Tabelle ]

denin der Salpetersiure als geeignet anzusehen, wenn auch Wirkung einer 70-Vol.-%igen Salpetersaurelésung bei 57 °C
sogar 10 Stunden oder mehr ohne Einwirkung auf die Basis- 23 Uberzug Eintauch- _ Metallographische Ergebnisse

Legierung eingewirkt werden kann. Im allgemeinen sollten zeit (h)
Nickel-Basis-Legierungen nicht mehr als 20 Stunden der Siure
ausgesetzt werden, da bei langer Behandlung (z. B. 50 bis 100
Stunden) die Nickelphase selektiv angegriffen werden kann.

Im Verlauf der Versuche wurde iiberraschenderweise 30
gefunden, dass die hoheren Konzentrationen (45% und
dariiber) an Salpetersiure zur Entfernung der Uberziige
unwirksam waren. Bei niedrigeren Konzentrationen jedoch, im
allgemeinen 5 bis 40%, bevorzugt 15 bis 20%, wurden die Uber-
ziige leicht und vollstindig bei minimaler Schlammbildung und 35

A 1,5 Etwa 60% des Uberzugs entfernt.
Korrosion in der Diffusionszone. Bis
zu 50 . Basislegierungskarbid
angegriffen.

A 6,0 Der gesamte Uberzug in der
Diffusionszone entfernt. Bis zu 81
Basislegierungskarbid angegriffen.

ohne dass die Basis-Legierung angegriffen wurde, entfernt. Wie B 1.5 (Lilberhzfug bis zum Basismetall
spiter beschrieben, entwickeln die Aluminid-Uberziige bei den C 15 Kur.c Ar essgfrfl
hoheren Konzentrationen Passivierung, d. h. sie zeigen geringe 6’ Kegn Angr ! ff
oder gar keine Reaktion gegeniiber der Saure. C 0 €m ADgri .
Bei zahireichen Untersuchungen wurde eine Vielzahl von 40 D 15 Za}ckep und Lochfrass bis zur
Aluminid-Diffusionsiiberziigen verschiedenen Salpetersiureld Diffusionszone.
sungen ausgesetzt. Einige reprasentative Uberziige sind die fol- D 6.0 Deor gesamte L{berzug entfernt,‘etwa
genden: 30 /o der Dl'ffusmnszone angegriffen.
Uberzug A - Aluminid-Uberziige von 25 bis 75 p. Stirke auf E 1.5 Ke§r1 Angr!ff
Turbinenblittern und -schaufeln aus MAR-M509-Legierung. 45 E 6.0 Kein Angriff
Der Aluminid-Uberzug wurde nach einem Dampfabschei-
dungs-Packungsverfahren aufgebracht und enthielt 30 bis 35 Weitere Untersuchungen der Wirkung einer 70%igen Sal-
Gewichtsprozent Aluminium an der Aussenfliche. petersiureldsung auf die Uberziige nach 1,5 und 6 Stunden Ein-

Uberzug B - Aluminid-Uberziige von 25 bis 75 u Stirke auf  tauchzeit wurden mit der Salpetersiureldsung bei einer Tem-
Turbinenschaufeln aus Wi-52-Legierung. Die Aluminid-Uber- 5 peratur von 32 °C durchgefiihrt. Die schlechten Ergebnisse, die
ziige wurden nach einem Dampfabscheidungs-Packungsverfah-  ausserhalb der Erfindung liegen, zeigt die Tabelle I1.
ren aufgebracht und enthielten 30 Gewichtsprozent Alumi-

nium an der dusseren Oberfldche. Tabelle I
Uberzug C - durch Diffusion aufgebrachte Aluminiumy/Sili- Wirkung einer 70-Vol-%igen Salpetersiureldsung bei 32 °C.
cium-Uberziige von 25 bis 75 p. Stérke auf Turbinenbléttern und 55 Uberzug __ Eintauch-  Metallographische Ergebnisse

-schaufeln aus B-1900-Legierung. Die Uberziige wurden gemiss zeit (h)
der Lehre der US-PS 3 102 044 unter Verwendung einer Auf-
schlimmung erzeugt, welche aus 90% Aluminium- und 10% Sili-

ciumpulver, dispergiert in einem Lackmedium auf Nitrocellu- A é’g Ee@n ﬁngrig
lose-Basis, bestand. Die Aluminid-Uberziige enthielten 22 bis 32 ¢0 B 1’ 5 Ke}n Angrgff
Gewichtsprozent Aluminium und 1 bis 3 Gewichtsprozent Sili- B 6’ 0 Ke!“ Angr !ff
cium an der Aussenfliche. ) b 1,5 KZE Agggﬂ

Uberzug D - durch Diffusion erzeugte Aluminid-Uberziige D 6:0 Kein Angriff

von 25 bis 75 p Stiirke auf WI-52-Turbinenschaufeln. Die Uber-
ziige kénnen nach einem Dampfabscheidungs-Packungsverfah- 5
ren erzeugt werden, wobei die Packung aus metallischem Weitere Untersuchungen zeigten, dass, um ein wirksames
Chrom und metallischem Aluminium, einem geeigneten Haloge- Entfernen der Aluminid-Uberziige bei den tieferen Temperatu-
nid, wie z. B. Ammoniumchlorid, und einem inerten Material, ren zu erreichen, die Salpetersiure verhaltnismisig verdiinnt
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sein musste, und einen bestimmten kritischen Volumenprozent-  einer Salpetersdurekonzentration zwischen 30 und 35 Vol.-Pro-

wert von 40 Vol-Prozent nicht iiberschreiten durfte. Wie die zent passiviert werden. In manchen Fillen kann eine Reaktivie-
folgende Tabelle III zeigt, wonach Uberziige A, C und F ver- rung durch einfaches Reinigen der Oberfldche mit einer
schiedenen Konzentrationen an HNO: fiir 1575 und 135 Minu-  Scheuerbiirste erreicht werden. Als Ausgleich wird eine Kon-
ten ausgesetzt wurden, stieg das Ausmass des Angriffs des 5 zentration von 15 bis 20% bevorzugt, da bei dieser Konzentra-
Uberzugs innerhalb des Bereichs von 5 bis 45 Vol-Prozent tion alle Aluminid-Uberziige in verhiltnisméssig kurzer Zeit-
HNO:;s, und zwar von 5% HNO; bis zum Passivierungspunkt, spanne ohne das Auftreten der Passivierung und ohne Angriff

enorm an und fiel dann plétzlich nahezu auf Null ab. Natiirlich der Basislegierung entfernt werden kdnnen.
variiert die genaue Konzentration, bei welcher die Passivie-
rung eintritt, etwas zwischen Aluminid-Uberziigen. Soistbei- 10 Dem Fachmann stellen sich die vorstehenden Ausfiihrun-

spielsweise zu erkennen, dass der Uberzug A bei einer Sal- gen in erster Linie als beispielhaft dar, versetzen ihn jedoch in
petersdurekonzentration zwischen 40 und 45 Vol-Prozent pas-  die Lage, im Rahmen der Anspriiche die Erfindung abzuwan-
siviert wird, wihrend sowohl die Uberziige C als auch F bei deln und zu verbessern.

Tabelle 111

Gewichtsverlust* einer mit Aluminid {iberzogenen Legierung iiber der Zeit in Minuten

Saurekonzentration Art des Uberzugs

Vol-% HNO:; A C F
Minuten: 15 75 135 15 75 135 15 75 135
5 9 24 50 13 64 101 23 83 111
10 9 30 80 22 107 200 40 109 200
15 24 168 200 34 200 200 50 200 200
20 29 150 200 45 200 200 61 200 200
25 21 181 200 57 200 200 65 65%* 200
30 110 200 200 69 69** 200 59 59** 59
35 145 200 200 2 2 16 8 8 8
40 145 200 200 1 1 3 2 3 4
45 0 2 3 1 1 1 1 1 1
50 1 3 3 1 1 1 1 1 1
* Relative Gewichtsverlustmessungen nach einer Skalavon0  bedeutet.
bis 200, wobei 200 vollstindige Entfernung des Uberzugs ** Gereinigt mit einer Scheuerbiirste nach 75 Minuten.
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