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Verfahren zur Erhdhung der Duktilitdt eines in groben Lingsgerichteten stengelférmigen
Kristalliten vorliegenden Werkstiicks aus einer oxyddispersiongsgehirteten
Nickelbasis-Superlegierung bei Raumtemperatur.

@ Verfahren zur ErhShung der Duktilitdt eines in

groben ldngsgerichteten stengelférmigen Kristailiten T
vorliegenden Werkstlicks aus einer oxyddispersions- 1408
gehdrteten Nickelbasis-Superlegierung bei Raum- 1300
temperatur, indem das =zuvor zonengegilihte 1200
Woerkstlick unter Argonatmosphére wihrend 1/2 h 1100
bis 5 h einer L&sungsgliihung im Temperaturbersich 1000

zwischen 1160 und 1280 °C und anschliessend ein-
er gezielten Abklhlung mit einer Geschwindigkeit
von 0,1 °C/min bis 5 °C/min bis auf eine Temperatur
von 500 bis 700 °C unterworfen wird. Darauthin wird
das Werkstlick an Luft bis auf Raumtemperatur ab-
gekihlt.  Bevorzugte  gezielte  Abklihlungsge-
schwindigkeit: ca. 0,5 °C/min. 4001
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Verfahren zur Erhdhung der Duktilitdt eines in groben ldngsgerichteten stengelférmigen Kristalliten
vorliegenden Werkstlicks aus einer oxyddispersionsgehirteten Nickelbasis-Superlegierung bei Raum-
temperatur

Technisches Gebiet

Oxyddispersionsgehirtete  Superlegierungen
auf der Basis von Nickel, welche dank ihrer hervor-
ragenden mechanischen Eigenschaften be hohen
Temperaturen beim Bau thermischer Maschinen
Verwendung finden. Bevorzugte Verwendung als
Schaufelwerkstoff flir Gasturbinen.

Die Erfindung bezieht sich auf die Verbesse-
rung der mechanischen Eigenschaften von oxyddi-
spersionsgehérteten Nickelbasis-SuperIegierungén
mit insgesamt optimalen Eigenschaften bezlgiich
Hochtemperaturfestigkeit, Langzeitstabilitdt und
Dukdilitat.

Insbesondere betrifft sie ein Verfahren zur
Erhdhung der Duktilitdt eines in  groben
lingsgerichteten stengelfrmigen Kristalliten vorlie-
genden Werkstlicks aus einer oxyddisperions-
gehirteten Nickelbasis-Superlegierung bei Raum-
temperatur, wobei das Werkstlick pulvermetallurgi-
sch hergestellt, stranggepresst oder geschmiedet
oder heiss-isostatisch gepresst und anschliessend
zonengegliiht wird.

Stand der Technik

Zum Stand der Technik wird folgende Literatur
zitiert:
- G.H. Gessinger, Powder Metallurgy of Superai-
loys, Butterworths, London, 1984
- R.F. Singer and E. Arzt, To be pubiished in: Conf.
Proc. "High Temperature Materials for Gas Turbi-
nes", Ligge, Belgium, Oktober 1986
- J.S. Benjamin, Metall. Trans. 1970, 1, 2943 - 2951
- M.Y. Nazmy and R.F. Singer, Effect of inclusions
on tensile ductility of a nickel-base oxide dispersion
strengthened superalloy, Scripta Metallurgica, Vol.
19, pp. 829-832, 1985, Pergamon Press Ldt.
- T.K. Glasgow, "Longitudinal Shear Behaviour of
Several Oxide Dispersion Strengthened Alloys",
NASA TM-78973 (1978). ,

Oxyddispersionsgehirtete Nickelbasis-Superle-
gierungen zeichnen sich durch hohe Warmfestig-
keit, insbesondere Kriechfestigkeit =~ und
Ermidungsfestigkeit bei hdchsten Arbeitstempera-
turen aus. In tieferen Temperaturbereichen, insbe-
sondere bei Raumtemperaturen sind jedoch diese
Legierungen vergleichsweise sprdde und haben
ausserdem im Vergleich zu konventionellen Hoch-
temperaturlegierungen eine geringe Scherfestigkeit.
Dies erschwert ihre Verwendung als Schaufelmate-

10

15

20

25

30

35

50

rial im Gasturbinenbau, da eine Rotorschaufel in
der Regel zsitlich und drtlich sehr verschiedenen
komplexen thermischen und mechanischen Beans-
pruchungen ausgesetzt ist. Insbesondere der
Schaufelfuss, meist eine Art
"Tannenbaurnkonstruktion” zwecks Verankerung im
Rotorké&rper ist stets Zug-, Druck-und Schubspan-
nungen unterworfen und demzufolge besonders
gefdhrdet. Ausserdem solite er Deformationen
{ibernehmen k&nnen, um sich den Betriebs bedin-
gungen anpassen zu k&dnnen. Der zu verwendende
Werkstoff muss daher eine bestimmte minimale
Duktilitdt und Scherfestigkeit aufweisen.

Es besteht daher ein BedUrfnis, die obigen
Minge!l weitgehend zu beseitigen und Wege zur
Verbesserung des Werkstoffverhaltens im Betrieb
aufzuzeigen.

Darsteliung der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren zur Verbesserung der Duktilitdt eines aus
einer grobkdrnigen  oxyddispersionsgehirteten
Nickelbasis-Superlegierung bestehenden
Werkstiicks  anzugeben, das sich  einfach
durchiiihren ldsst und den Ubrigen Werkstoffeigen-
schaften, insbesondere im Hochtemperaturbersich
keinen Abbruch tut. Das Verfahren soll insbeson-
dere die vergleichweise geringe Duktilitdt in der
Querrichtung der ldngsgerichteten Stengelkristallite
nahmhaft erhdhen. Damit einher soll eine
Erhéhung der Scherfestigkeit erreicht werden.

Diese Aufgabe wird dadurch geldst, dass im
eingangs erwdhnten Vefahren das Werkstlick nach
dem  Zonenglihen unter  Argonatmosphére
wihrend 1/2 bis 5 h einer L&sungsgilihung bei
giner Temperatur zwischen 1160 und 1280 °C
unterworfen und anschliessend mit einer Ge-
schwindigkeit zwischen 0,1 °C/min und 5 °C/min
bis auf sine Temperatur von 500 bis 700 °C ab-
gekiihlt und daraufhin in Luft bis auf Raumtempera-
tur abgekihit wird.

Der Grossteil der komerziell verwendeten oxyd-
dispersionsgehdrteten  Nickelbasis-Superlegierun-
gen enthilt ausser den Dispersoiden die bekannte
v-Phase in feinverteilten Auscheidungen. Es konn-
te gezeigt werden, dass die Duktilitdt insbesondere
im tiefen Temperaturbereich (z.B. bei Raumtempe-
ratur) wesentlich von der Menge, Form und Vertei-
lung dieser y-Phase abhéngig ist. Es handelt sich
also darum, diese Phase in eine geeignete Form
bzw. in der Matrix in L&sung 2zu bringen, was
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erfindungs gemaidss mit Hilfe der oben genannten
Wérmebehandlung und gezielter Abkilhlung des
Werkstiicks geschieht. Da die
Hochtemperatursigenschaften der oxyddispersions-
gehirsten Legierungen hauptséchiich durch die
Dispersoide bestimmt sind, werden Kriechgrenze
und Ermidungsfestigkeit durch die mindestens teil-
weise LOsung der y-Phase in der Matrix in Anbe-
tracht der héchsten Einsatztemperatur der Legie-
rung nicht nachteilig beeinflusst.

Woeg zur Ausflihrung der Erfindung

Die Erfindung wird anhand der durch eine
Figur ndher erlduterten Ausflihrungsbeispiele be-
schrieben:

Dabei zeigt die Figur:

Ein Diagramn des Temperaturverlaufs in Funk-
tion der Zeit bei der Durchflihrung des Verfahrens.
Ti ist die h&chstzuldssige L&sungstemperatur flr
die y-Phase in der y-Matrix, welche durch den
Schmelzpunkt der tiefstschmelzenden Phase der
Superlegierung bestimmt wird. Um mit Sicherheit
ein Anschmelzen dieser Phase zu verhindern,
muss Tr noch um einen Wert von ca. 10 °C unter
dem tiefsten Schmelzpunkt (Soliduspunkt) der Le-
gierung 1legen. T ist die mindest notwendige
L8sungsgliihtemperatur flir die y-Phase in der v™-
Matrix. Dabei wird angenommen, dass nach einer
endlichen Zeit, welche im Betrieb vertretbar ist
(d.h. nach eingen Stunden) die gesamte Masse der
y-Phase in feste L8sung in der +y-Matrix
{ibergegangen ist. a ist die obere Grenze des Tem-
peraturverlaufs der langsamen Abklhlung des
Woerkstiicks, die durch praktische Betriebsbedin-
gungen gegeben ist. Eine noch langsamere
Abkiihiung wére unwirtschaftlich und ist nicht not-
wendig. b ist die untere Grenze des Temperatur-
verlaufs der langsamen  Abkihlung des
Werkstlicks. Eine schneilere Abklihlung ist nicht
zuldssig, da sich dabei zumindest ein Teil der in
Ldsung befindlichen v'-Phase wieder ausscheiden
wiirde. Kurve 1 bezieht sich auf den Temperatur-
verlauf der Wérmebehand ung des Werkstoffs MA
6000 gemiss Beispiel 1, Kurve 2 auf denjenigen
von MA 6000 gemidss Beispiel 2. Der Temperatur-
verlauf nach Kurve 3 bezieht sich auf ein
Werkstlick der Legierung gemd&ss Beispiel 3.

Ausfiihrungsbeispiel 1:

Siehe Kurve 1 der Figurt

Aus einer oxyddispersionsgehirteten Nickelba-
sislegierung mit dem Handelsnamen MA 86000
(INCO) wurde eine prismatische Probe von 180
mm Linge, 50 mm Breite und 12 mm Dicke her-
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ausgearbeitet. Der Werkstoff hatte die
gende Zusammensetzung:
Cr = 15 Gew.-%
W = 4,0 Gew.-%
Mo = 2,0 Gew.-%
Al = 45 Gew.-%
Ti = 2,5 Gew.-%
Ta = 2,0 Gew.-%
C = 0,05 Gew.-%
B = 0.01 Gew.-%
Zr = 0,15 Gew.-%
Y203 = 1,1 Gew.-%
Ni = Rest

nachfol-

Das Ausgangsmaterial hatte beim Hersteller
folgende thermomechanischen und thermischen
Behandlungen durchgemacht:

- Warmstrangpressen

- Warmwaizen

- ZonengliUhen auf [&ngliches Grobkorn bei

1270 °C

- Gliihen bei 1230 °C/1/2 h, Luftabkihiung

- Gliihen bei 955 °C/2 h, Luftabkihiung

- Glihen bei 845 °C/24 h, Luftabkiihlung

Die mechanischen Eigenschaften des in Form
von langgestreckten Kristailiten vorliegenden Mate-
rials im Anlieferungszustand wurden wie folgt be-
stimmt (Werte bei Raumtemperatur in langer Quer-
richtung der Kristallite):

- Streckgrenze (0.2 %) 1095 MPa
- Zugfestigkeit 1187 MPa
-Dehnung 248 %

Das Waerkstlick wurde nun
Wirmebehandlung wie folgt unterworfen:

- Erwdrmen unter Argonatmosphére bis auf

1180 °C

- L&sungsgitihen bei 1180 °C wihrend 2 12 h

- Abkiihien bis auf 640 °C mit einer Ge-

schwindigkeit von 0,5 °C/min

- AbkUlihien bis auf Raumtemperatur an Luft

einer

Nach dieser Behandlung stellten sich die
mechanischen Eigenschaften wie folgt (Werte bei
Raumtepmeratur in langer Querrichtung der Kristal-
lite):

- Streckgrenze (0.2 %) 930 MPa

- Zugfestigkeit 1147 MPa

-Dehnung 430 %
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Ausfiihrungsbeispiel 2:

Siehe Kurve 2 der Figur!

Aus der Nickelbasislegierung MA 6000 mit der
Zusammensetzung gemiss Beispiel 1 wurde eine
Gasturbinenschaufel mit folgenden Massen des
Schaufelblattes (Tragfltigelprofil) herausgearbeitet:

Héhe = 160 mm

Breite = 40 mm

max. Dicke = 8 mm

Profithdhe = 13 mm

Das Ausgangsmaterial hatte beim Hersteller
folgende thermomechanischen und thermischen
Behandlungen durchgemacht:

- Warmstrangpressen

- Zonengliihen auf langliches Grobkorn bei

1270 °C

Die mechanischen Eigenschaften des in Form
von langgestreckten Kristalliten vorliegenden Mate-
rials im Anlieferungszustand wurden wie folgt be-
stimmt (Werte bei Raumtemperatur):

in Langsricittung der Kristallite:

- Streckgrenze (0.2 %) 1186 MPa
- Zugfestigkeit 1210 MPa
-Dehnung 137 %

In Querrichtung der Kristallite:

- Streckgrenze (0,2 %) 1228 MPa
- Zugfestigkeit 1232 MPa
-Dehnung 033 %
Das Werkstiick wurde nun einer
Wirmebehandlung wie folgt unterworfen:
- Erwédrmen unter Argonatmosphére bis auf
1260 °C
- L&sungsgliihen bei 1260 °C wihrend 1 h
- Abkiihten bis auf 600 °C mit einer Ge-
schwindigkeit von 0,5 °C/min
- Abkiihlen bis auf Raumtemperatur an Luft

Nach dieser Behandlung stellten sich die
mechanischen Eigenschaften wie folgt (Werte bei
Raumtemperatur):

In Langsrichtung der Kristallite:

- Streckgrenze (0,2 %) 1028 MPa
- Zugfestigkeit 1200 MPa
- Dehnung 5,37 %
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In Querrichtung der Kristallite:

- Streckgrenze (0.2 %) 1038 MPa
- Zugfestigkeit 1165 MPa
- Dehnung 1,97 %

Ausflihrungsbeispisl 3:
Siehe Kurve 3 der Figur!

Aus einer oxyddispersionsgehérteten Nickelba-
sislegierung wurde eine prismatische Probe von
120 mm L&nge, 40 mm Breite und 10 mm Dicke
herausgearbeitet. Der Werkstoff hatte dis nachfol-
gende Zusammensetzung:

Cr = 19,6 Gew.-%

W = 3,6 Gew.-%

Mo = 2,0 Gew.-%

Al = 6,0 Gew.-%

Fe = 1,4 Gew.-%

C = 0,04 Gew.-%

B = 0,017 Gew.-%

Zr = 0,12 Gew.-%

Y203 = 1,1 Gew.-%

Ni = Rest

Das Ausgangsmaterial hatte beim Hersteller
folgende thermomechanischen und thermischen
Behandlungen durchgemacht:

- Warmstrangpressen

- Zonengiiihen auf I&ngliches Grobkorn bei

1260 °C

- Glihen bei 1230 °C/1/2 h, Luftabkihiung

- Gliihen bei 955 °C/2 h, Luftabkihiung

- Giiihen bei 845 °Ci24 h, Luftabkihiung

Die mechanischen Eigenschaften des in Form
von langgestreckten Kristalliten vorliegenden Mate-
rials im Anlieferungszustand wurden wie folgt be-
stimmt (Werte bei Raumtemperatur in Querrichiung
der Kristallite):

- Streckgrenze (0,2 %) 1316 MPa
- Zugfestigkeit 1348 MPa
-Dehnung 0,41 %

Das Woerkstiick wurde nun einer
Wirmebshandlung wie folgt unterzogen:
- Erwdrmen unter Argonatmosphére bis auf
1260 °C ,
- Lésungsglithen bei 1260 °C wihrend 1 h
- Abkiihlen bis auf 700 °C mit einer Ge-
schwindigksit von 0,4 °C/min

- Abkiihlen bis auf Raumtemperatur an Luft

A«



L

7 0 274 631 8

Nach dieser Behandlung steliten sich die
mechanischen Eigenschaften wie folgt (Werte bei
Raumtemperatur in Querrichtung der Kristallite):

- Streckgrenze (0,2 %) 1095 MPa

- Zugfestigkeit 1221 MPa

- Dehnung 1,29 %

Die Erfindung  ist nicht auf die
Ausflihrungsbeispiele beschrénkt. Die
Ldsungsglihtemperatur flr diese Art oxyddisper-
sionsgehirtete Nickelbasis-Superlegierungen kann
innerhalb der Grenzen von Tz (1160 °C) und Ty -
(1280 °C) gewdhit werden. Die Zeitdauer der
Losungsgliihung liegt je nach Werkstiick und be-
trieblichen Erfordernissen vorzugsweise zwischen
12 h und 5 h. Die Abkihlungsgeschwindigkeit
wihrend des Abkihlungsprozesses nach der
L8sungsgliihung kann innerhalb der Grenzen von 5
°*C/min und 0,1 °C/min gew#hit werden. Bevorzugt
werden ca. 0,5 °C/min. Die untere Temperatur T3,
bis zu welicher die Wirmebehandiung mit definier-
ter AbkUhlungsgeschwindigkeit durchgefiihrt wer-
den soll, kann frei zwischen den Grenzen von 500
und 700 °C gewihit werden.

Aus den Beispielen geht hervor, dass die im
Zugversuch bei Raumtemperatur festgestelite Deh-
nung am fertigen Werkstlick in der Langsrichtung
der Stengelkristallite bis ca. auf das Doppelte, in
der langen Querrichtung durchschnittlich bis auf
das Flnffache gesteigert werden konnte. Weitere
Versuche zeigten, dass damit auch eine namhafte
Steigerung der Duktilitdt verbunden ist.

Anspriiche

1. Verfahren zur Erh8hung der Duktilitdt eines
in groben ldngsgerichteten stengeifdrmigen Kristal-
liten vorliegenden Werstlicks aus einer oxyddisper-
sionsgehdrteten  Nickelbasis-Superlegerung  bei
Raumtemperatur, wobei das Werkstlick
pulvermetallurgisch hergestellt, stranggepresst oder
geschmiedet oder heissisostatisch gepresst und
anschiiessend zonengegitht wird, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das Werkstlick nach dem
Zonenglithen unter Argonatmosphére wéhrend 1/2
bis 5 h einer L&sungsgliihung bei siner Temperatur
zwischen 1160 und 1280 °C unterworfen und an-
schliessend mit einer Geschwindigkeit zwischen
0,1 °C/min und 5 °C/min bis auf eine Temperatur
von 500 bis 700 °C abgekiihit und daraufhin in Luft
bis auf Raumtemperatur abgekihit wird,

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Werkstlick aus einem
Werkstoff der nachfolgenden Zusammensetzung
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Cr = 15 Gew.-%
W = 40 Gew.-%
Mo = 2,0 Gew.-%
Al = 45 Gew.-%
Ti = 2,5 Gew.-%
Ta = 2,0 Gew.-%
C = 0,05 Gew.-%
B = 0,01 Gew.-%
Zr = 0,15 Gew.-%
Y203 = 1,1 Gew.-%
Ni = Rest

besteht, und dass das Werkstlck unter Argonat-
mosphdre wihrend 1 h einer Losungsgllhung bei
einer Temperatur von 1260 °C unterworfen und an-
schliessend mit einer Geschwindigkeit von 0,5
°C/min bis auf eine Temperatur von 500 bis 700
°C abgekiihit und daraufhin in Luft bis auf Raum-
temperatur abgekiihit wird. v

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Woerkstlick aus einem
Werkstoff der nachfolgenden Zusammensetzung

Cr = 15 Gew.-%
W = 4,0 Gew.-%
Mo = 2,0 Gew.-%
Al = 45 Gew.-%
Ti = 2,5 Gew.~%
Ta = 2,0 Gew.-%
C = 0,05 Gew.-%
B = 0,01 Gew.-%
Zr = 0,15 Gew.-%
Y204 '—'41,1 Gew.-%
Ni = Rest

besteht, und dass das Werkstlick unter Argonat-
mosphire wihrend 2 1/2 h einer Ldsungsglihung
bei einer Temperatur von 1180 °C unterworfen und
anschliessend mit einer Geschwindigkeit von 0,5
°C/min bis auf sine Temperatur von 500 bis 700
°C abgekUhit und daraufhin in Luft bis auf Raum-
temperatur abgekhit wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Werkstlick aus einem
Werkstoff der nachfolgenden Zusammensetzung

Cr = 19,6 Gew.-%
W = 3,6 Gew.-%
Mo = 2,0 Gew.-%
Al = 6,0 Gew.-%

Fe = 1,4 Gew.-%
C = 0,04 Gew.-%
B = 0,017 Gew.-%
Zr = 0,12 Gew.-%
Y20; = 1,1 Gew.-%
Ni = Rest
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besteht, und dass das Werkstiick unter Argonat-
mosphire wihrend 1 h einer LGsungsgliihung bei
einer Temperatur von 1260 °C unterworfen und an-
schliessend mit einer Geschwindigkeit von 0,4
*C/min bis auf eine Temperatur von 500 bis 700
°C abgekiihit und daraufhin in Luft bis auf Raum-
temperatur abgekihit wird.
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