
Vodna atomizacija in zgoščevanje Ni-superzlitine 

Water Atomization and Consolidation of Ni-based SuperaIloy 
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Prikazane so mikrostrukturne značilnosti in postopek zgoščevanja vodno atomiziranega prahu iz 
Ni-superzlitine. Izvršen je bil preizkus kompaktiranja s stiskanjem v hladnem, sintranje v vakuumu 
in vroče iztiskovanje. Določene so bile mehanske lastnosti toplotno obdelanega materiala. 
Raziskava je pokazala, da je vodno atomiziran prah iz Ni-superzlitine manj primeren za 
kompaktiranje zaradi velikega števila vključkov. 

Ključne besede: Ni-superzlitina, vodna atomizacija, kompaktiranje, vroče iztiskovanje 

Powder of Ni-superalloy was manufactured through water atomization and investigated. The 
compaction of powder with eold isostatic pressing, vacuum sintering and hot extrusion were 
tested. Metallographical observations and micro probe analysis were performed. Also mechanical 
properties of hot extruded material were determined. The results indicate that sintering of parti-
cles covered with oxyde film is possible. The mechanical properties of heat treated material show 
that water atomized powder of Ni-superalloy is less propensive to consolidation due to great 
number of inclusions. 

Key words: Ni-based superalloy, water atomization, consolidation, hot extrusion 

1 U v o d 

Razvoj p o s t o p k o v m e t a l u r g i j e p r a h o v j e o m o g o č i l izdela-
vo š tev i ln ih zl i t in, pr i ka t e r ih se že l imo izogni t i v roč i 
predelavi z l i t ine z g r o b o z r n a t o s t r j e v a l n o s t ruk tu ro in 
izločenimi k a r b i d i p o m e j a h zrn. Z a t o m i z a c i j o ta l ine 
dosežemo m i k r o k r i s t a l i n i č n o s t a n j e zl i t ine, k i jo n a t o s 
hladnim i zos t a t sk im s t i s k a n j e m (CIP) , s in t r an jem, vroč im 
izostatskim s t i s k a n j e m ( H I P ) a l i z v r o č i m i z t i s k o v a n j e m 
(ekstruzija) z g o s t i m o d o k o n č n e o b l i k e 1 4 . 

M e h a n s k o l eg i r an j e p r e d s t a v l j a v o s n o v i i zde lavo 
zlitin z m e š a n j e m in z g o š č e v a n j e m p r a h o v z raz l i čn imi 
lastnostmi, b rez k l a s i čnega p r e t a l j e v a n j a . T a pos topek 
omogoča i z b o l j š a n j e l a s tnos t i zl i t ine, ko t j e d i spe rz i j s k o 
u t r jevanje z o k s i d i ( O D S ) , k i ga l ahko d o s e ž e m o , če 
kovinski o s n o v i p r i m e š a m o m a j h n o ko l i č ino d r o b n o z r -
natih o k s i d n i h de lcev \ 

Med p o s t o p k o m v o d n e a t o m i z a c i j e se p o j a v i k o n t a m -
inacija p r a h u s k i s i k o m , za to se p o s t a v l j a v p r a š a n j e , če j e 
mogoče z o k s i d a c i j o p r imern ih se s t av in zli t ine, doseč i 
O D S učinek v m a t e r i a l u p o konso l idac i j i . 

Č e h o č e m o dob i t i o d g o v o r na t o v p r a š a n j e , m o r a m o 
najprej spozna t i znač i lnos t i v o d n o a t o m i z i r a n e N i - s u p e r -
zlitine. 

V l i teraturi n i zas led i t i p o d a t k o v o v o d n i a t omizac i j i 
Ni-superzl i t ine, k i j o s m a t r a m o za p r o b l e m a t i č n o za rad i 
možne oks idac i j e T i in Al , k i tvo r i t a s tab i lne oks ide , k i j i h 

n i m o g o č e e n o s t a v n o reducirat i . 

N e z n a n k a , k i se pr i v o d n o a t o m i z i r a n i h p r a h o v i h p o j a v -
l ja , j e tud i vp l iv o k s i d n e g a filma na s p o s o b n o s t s i n t r an j a 
delcev. 

N o v a teoret ična in p rak t i čna z n a n j a s o o m o g o č i l a r a z v o j 
raz l ičnih tehn ik zgoščevan ja , ko t j e npr . s i n t r a n j e s s t a l j eno 
f a z o 6 , v roče i zos t a t sko s in t r an j e a l i vroče i z t i skovan je . T u d i 
z u n a n j i t l ak p o m e m b n o vp l iva na proces s i n t r a n j a 7 . V 
n a š e m p r imeru s m o vp l iv t l aka zanemar i l i , ker s m o vzorce 
s in t ra l i v v a k u u m u . 

2 N a m e n r a z i s k a v e 

V o d n a a tomizac i j a n i n a j u g o d n e j š i p o s t o p e k za p r i d o b i v a n -
j e k o v i n s k i h p r a h o v iz zl i t in, k i v s e b u j e j o m o č n o r eak t ivne 
e lemente , ko t s ta na p r i m e r A l in T i , ke r p r ide d o k o n t a m i -
nac i j e p r a h u s k i s i k o m , l a h k o pa n a s t a j a j o t ud i s t ab i ln i 
oks id i . 

V o d n a a tomizac i j a b i b i la l ahko z a n i m i v a t ud i s s ta l išča 
p o j a v a d i spe rz i j skega u t r j e v a n j a zl i t ine z d r o b n i m i oks id i , 
k i b i na s t a l i med v o d n o a tomizac i jo . 

I zvedba p o s t o p k a v o d n e a tomizac i j e j e e n o s t a v n e j š a in 
cene j ša ko t pr i p l i n s k i a tomizac i j i . Z a r a d i m a n j š i h h i t ro s t i 
o h l a j a n j a j e ve l ikos t p l i n skega a t o m i z e r j a več ja od v o d n e g a 
a t o m i z e r j a . 

P o z n a v a n j e p o s t o p k a v o d n e a tomizac i j e N i - s u p e r z l i t i n e 
j e n u j n o po t rebno , če že l imo o b v l a d a t i a t o m i z a c i j o in k o m -



p a k t i r a n j e v o d n o a t o m i z i r a n e g a p r a h u 

V r a z i s k a v i s m o želeli u g o t o v i t i k a k š n e so m i k r o s t r u k -
turne znač i lnos t i vcxlno a t o m i z i r a n e g a p r a h u in k a k o oks id -
n i film na p o v r š i n i de lcev vp l iva na s i n t r a n j e v v a k u u m u . 

3 E k s p e r i m e n t a l n i del 

Izvršena j e bi la v o d n a a t o m i z a c i j a Ni - supe rz l i t i ne . S sp rem-
i n j a n j e m t l aka v o d e za r a z p r š e v a n j e s m o iskal i n j e g o v v p l i v 
na z n i a t o s t a t o m i z i r a n e g a p rahu . N a p r a v i l i s m o s e j a l n o 
a n a l i z o v o d n o a t o m i z i r a n e g a p r a h u . P r a h p o s a m e z n e zrna-
tosti s m o pregledal i m e t a l o g r a f s k o in na ras t r skem m i k r o s k o -
pu ( R E M ) ter u g o t a v l j a l i znač i lnos t i ob l ike in m i k r o s t r u k -
ture v o d n o a t o m i z i r a n e g a p r a h u i zNi - supe rz l i t i ne O s n o v n e 
znač i lnos t i v o d n o a t o m i z i r a n e g a p r a h u s m o že o p i s a l i 8 . 

N a i zos t a t sk i s t i ska ln ic i ( C I P ) s m o s t isni l i p rah z rna to-
sti p o d 6 3 (.im s t l a k o m 7 0 0 M P a v h l a d n e m m določ i l i 
" z e l e n o " g o s t o t o s t i sn j enega p rahu . Izvrši l i s m o p re i zkus 
s i n t r a n j a s s e g r e v a n j e m vzorcev d o 1300°C v d i l a tome t ru , 
ki o m o g o č a m e r j e n j e raz tezka in d i fe renčnega raz tezka 

S i n t r a n j e v v a k u u m u s m o izvedl i pr i t empera tu rah 
1230°C in 1270°C in izmer i l i p r eos t a lo poroznos t . 

Vzorce za vroče i z t i s k o v a n j e ( eks t ruz i j a ) s m o h l a d n o 
i zos t a t sko s t i sni l i , s in t ra l i 2 ur i pr i t empera tu r i 1230°C, 
oh lad i l i , og reva l i v k o m o r n i peči na 1150°C in izt isnil i v 
pal ice p remera 17 m m . 

I z t i s n j e n m a t e r i a l s m o m e t a l o g r a f s k o p reg leda l i in 
n a p r a v i l i a n a l i z o v k l j u č k o v . Preg leda l i s m o znač i lnos t i 
p r e l o m a pred in p o top lo tn i o b d e l a v i in določ i l i m e h a n s k e 
las tnos t i . 

Sl ika 1 .Morfologija prahu 7. zrnatostjo pod 63 jim. 

F i g u r e 1. Morphologv o f povvder vvith particles below 6 3 um. 

4 1 Znač i lnos t i v o d n o a t o m i z i r a n e g a p r a h u 

A t o m i z a c i j o s m o izvedl i pr i t reh t l ak ih vode: 100, 180 in 
2 5 0 barov . P o a t o m i z a c i j i j e b i l a iz p o s o d e s p r a h o m p reko 
filtra d e k a n t i r a n a voda , p r a h pa j e bi l o s u š e n pr i 125°C v 
v a k u u m u . O s u š e n p r a h s m o prese ja l i na s e j a ln i n a p r a v i z 
v r s t o sit z o d p r t i n a m i od 1400 p m d o 6 3 u m . 

Se j a lna ana l i za j e p o k a z a l a , da se povprečna g ranu lac -
ija p r ahu s p r e m i n j a v o d v i s n o s t i od t laka vode . Z narašč -
a j o č i m t l a k o m v o d e se povprečna z rna tos t z m a n j š u j e , 
z m a n j š u j e pa se tud i v s e b n o s t k i s ika v de lc ih 8. 

Za p re i zkus s i n t r a n j a s m o izbra l i z rna tos t p r a h u pod 
63 p m . N a s l iki 1 j e p r i k a z a n a m o r f o l o g i j a v o d n o a t o m -
iz i ranega p rahu , na s l iki 2 pa s t r j eva lna m i k r o s t r u k t u r a . 
P r a h s m o raz tap l j a l i v r az top in i j o d - m e t a n o l a , k i r az t ap l j a 
s a m o k o v i n s k o o s n o v o , o k s i d o v pa ne. N a ta nač in s m o 
dob i l i ne raz top l j en o k s i d n i film, k i p o k r i v a v o d n o a t o m -
izirane delce. Izgled o k s i d n e g a filma j e p r i k a z a n na sl iki 
3, p o s n e t o na v r s t i č n e m m i k r o s k o p u P o d o p t i č n i m 
m i k r o s k o p o m o p a z i m o , da j e o k s i d n i film prozoren , 
p o g o s t o pa se o p a z i j o tudi m a v r i č n e interferenčne barve . 

Slika 2. Mikrostruktura prahu z zrnatostjo pod 63 |Xm. 

F igure 2,Optical micrographs o f povvder vvith particles belovv 63 

5 P r e i z k u s s in tranja 

5.1 M e r j e n j e raz tezka pr i s i n t r an ju 

Pre izkusni vzorci so imeli p o h l adnem izos ta t skem st iskan-
j u 7 2 % teoret ične gos to te . V a l j č k i s o bi l i vpe t i v di latoin-
eter, k i o m o g o č a m e r j e n j e raz tezka in re la t ivnega raztezka 
m e d s e g r e v a n j e m d o 1300°C Rezul ta t i mer i tev s o prika-
zani na sl iki 4 in na sl iki 5 Iz o b e h sl ik j e r a z v i d n o , da se 
in tenz ivne jše s i n t r an j e pr ične o k r o g t empera tu re 1070°C, 
na jveč j i d i fe renčni raz tezek pa j e - 1 . 1 4 % / min , pri 
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Slika 3. Ostanki neraztopljenega Oksidnega filma (REM). 

F i g u r e 3. Undisolved oxide film (REM). 

Slika S. Diferenčni raztezek med segrevanjem vzorca v argonu do 
1300°C. 

F igure 5. Diferential extension during reheating in argon 
atmosphere up to 1300°C. 
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Slika 4. Relativni raztezek med segrevanjem vzorca v argonu do 
1300°C. 

Figure 4. Relative extension during reheating in argon 
atmosphere up to 1300°C. 

temperaturi 1277°C. Z a p r i m e r j a l n i ma te r i a l j e s luži l 
A1203 , re ferenčno s t a n j e pr i 20°C. 

5 .2 Pregled s int rani l i vzorcev 

N a r a s t r s k e m m i k r o s k o p u s m o p r e g l e d a l i m o r f o l o g i j o 
p o v r š i n e in prečni p resek vzorcev p o s i n t r a n j u pr i 123 0°C in 
1270°C. T a k o na p o v r š i n i k o t tud i v n o t r a n j o s t i o p a z i m o na 
p o s a m e z n i h m e s t i h po roznos t , t a k o da s o mer i tve p o k a z a l e 
pr i p rv i t empera tu r i 8 6 % pr i d r u g i t empera tu r i pa 9 2 % 
teoret ične gos to te . O č i t n o tore j s s i n t r a n j e m v v a k u u m u n i 
m o g o č e doseč i p o p o l n e zgos t i tve mate r ia la . P reos t a l e po re 
so bile p re težno t r iko tne obl ike , ka r p o t r j u j e , da gre za 
n e z a p o l n j e n e p razn ine m e d p o s a m e z n i m i zrni. P o r e so bi le 
e n a k o m e r n o razpore jene p o o snov i . P o j a v a tekoče f aze m e d 
z m i n i b i lo opazi t i . 

Z a p o p o l n o zgos t i t ev ma te r i a l a j e to re j n u j n o p o t r e b n o 
p o s i n t r an ju upo rab i t i še vroče i zos t a t sko s t i s k a n j e a l i v roče 
i z t i skovan je . S l edn jega s m o tud i pre izkus i l i . 

5 .3 Vroče i z t i skovan je 

P re i zkuse vročega i z t i s k o v a n j a s m o n a p r a v i l i p r i firmi 
Meta l lgese l scha f t iz F r a n k f u r t a v N e m č i j i . V v a k u u m u 
s in t ran i v a l j a s t i vzorci , p r emera 6 5 m m , so bi l i segret i na 
t empera tu ro 1 1 5 0 ° C , p o s t a v l j e n i v r e c i p i e n t s e g r e t n a 5 0 0 ° C 
in z u p o r a b o m a k s i m a l n e g a p r i t i ska 4 0 0 M P a i z t i sn jen i v 
pal ice p remera 17 m m . H i t ro s t i z t ekan ja pal ice j e b i l a 3 7 . 8 
m / m i n . M a z a n j e j e b i l o s s t a l j e n i m s tek lom. 

P o v r š i n a pal ice (S l ika 6 ) j e b i la g l adka , pa l ica pa se j e 
med i z t i s k o v a n j e m kr iv i la , ka r j e p o z a g o t o v i l u ope ra t e r j a 
na i z t i skova ln i n a p r a v i o b i č a j e n p o j a v p r i r e l a t ivno m a j h n i h 
vzorcih . 
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Sl ika 6. Izgled ekstrudirane palice. 

F i g u r e 6. Extruded rod. 
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5 .4 Meta logra f sk i pregled 

Vroče iz t i skovan mater ia l s m o meta logra f sko pregledali . 
Prečni presek j e pokaza l pod površ ino kolobar , v katerem so 
prevladoval i m a n j š i vkl jučki , medtem ko j e bi lo bliže 
sredini palice opazi t i več t emno sivih zrnatih vkl jučkov. 

N a vzdo lžnem preseku palice so vkl jučki razpotegnjeni 
v nizih. N a sliki 7 j e p r ikazano področje ob površ ini , k j e r 
p rev ladu je jo d robne j š i vkl jučki , na sliki 8 pa področje, k j e r 
opaz imo več zrnat ih vk l j učkov. Večj i vk l j učki so temno s ive 
barve, razpotegnjen i vkl jučki , k i v resnici p reds tav l j a jo nize 
d robnih posamezn ih vk l jučkov pa so rožnate barve. Vzrok 
za tako razporedi tev vk l jučkov v iz t i skovanem mater ia lu 
n a m ni poznan , na jver je tne je pa j e posledica razmer pri 
iz t i skovanju . 

Slika 8. Optični posnetek področja blizu sredine palice z zrnatimi 
in razpotegnjenimi nizi vključkov (vzdolžni prerez palice). 

F i g u r e 8. Micrographs o f t h e central part o f extruded rod with 
grainy and elongated inclusions (longitudinal section). 
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Sl ika 7. Optični posnetek področja ob površini, kjer prevladujejo 
drobni razpotegnjeni vključki (vzdolžni prerez palice). 

F i g u r e 7. Micrographs o f area near the surface, where small and 

elongated inclusions prevail (longitudinal section). 

5.5 Anal iza vk l jučkov 

S p o m o č j o e lektronskega mikroana l iza tor ja s m o napravi l i 
posnetke razporedi tve specifičnih elementov, k i so prisotni 
v vkl jučkih . Ugotov i l i smo, da j e v t emno sivih vkl jučkih 
prisoten Al, torej p reds tav l j a jo vkl jučke A l , O r V d r o b n e j š i h 
vk l jučkih rožnate barve je prisoten Ti , torej gTe na jver je tne je 
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Sl ika 9. Posnetek specifičnih x-žarkov na mestu kjer sta prisotni 
obe vrsti vključkov (EPMA). 

F i g u r e 9. Specific x-ray pieture o f t h e area vvhere the both tvpes of 
inclusions are present (EPMA). 
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T a b e l a 1: Predpisane in izmerjene mehanske lastnosti 

Predpisano Izmetjeno 

Natezna trdnost (Rm) 1.200 N/mm2 1.080 N/mm2 

Napetost tečenja (Rp 0.2) 800 N/mm2 764 N/mm2 

Raztezek (A) 2 4 % 8 % 

Kontrakcija (Z) 4 2 % 1 4 % 

Modul elastičnosti (E) 183.000 N/mm2 125.000 N/mm2 

za v k l j u č k e o z i r o m a izločke T i ( C , N ) . N a s l iki 9 j e p r ika -
zana r azpo red i t ev e l e m e n t o v na p o d r o č j u , k j e r s ta p r i so tn i 
obe v r s t i v k l j u č k o v . Z a n i m i v a b i bi la v s e k a k o r tudi 
razporedi tev k i s ika , k i pa ga n a š m i k r o a n a l i z a t o r ža l ne 
more zazna t i . 

5.6 M e h a n s k e las tnos t i 

Izt iskan ma te r i a l s m o t o p l o t n o obde l a l i p o p redp i su , k i 
velja za to ma te r i a l (8 ur na 1080°C + 16 ur na 7 0 0 ° C ) in 
napravi l i m e h a n s k e p re i skuse . V tabel i 1 s o p r i k a z a n i 
rezultat i mer i tev , zn p r i m e r j a v o pa s o p o d a n e še v rednos t i , 
ki so p r e d p i s a n e za i z t i skovan mater ia l . 

Iz t abe le j e r a z v i d n o , da so dosežene m e h a n s k e last-
nosti s l abše od p r e d p i s a n i h , ka r j e pos led ica ve l ikega 
števila v k l j u č k o v , k i v p l i v a j o na s l a b š o n a t e z n o t rdnos t , 
raztezek in k o n t r a k c i j o . 

T o p l o t n o o b d e l a n ma te r i a l s m o tudi p re lomi l i in o p a -
zovali na v r s t i čnem m i k r o s k o p u n a r a v o p re loma . P re lom, 
k i j e p r i k a z a n na s l iki 10 je ž i lav , j a m i č a s t v j a m i c a h pa 
so d r o b n i v k l j u č k i 

6 Z a k l j u č k i 

K o m p a k t i r a n j e v h l a d n e m j e l až je pr i p r a h o v i h , k i i m a j o 
delce n e p r a v i l n i h ob l i k T a k a ob l i ka je znač i lna za delce, 
dobl jene z v o d n o a t o m i z a c i j o , to pa o m o g o č a tudi doseg -
anje b o l j š e "ze lene" t r dnos t i pri k o m p a k t i r a n j u v h l ad -
nem. V o d n o a t o m i z i r a n p rah Ni - supe rz l i t i ne , z rna tos t i 
pod 6 3 ( im s m o k o m p a k t i r a l i v h l a d n e m ( C I P ) na lzos ta t -
ski s t i skalnic i pri t laku 7 0 0 M Pa m dob i 11 gos to to surovcev 
med 5 , 8 7 in 6 , 0 0 g/cm3 , k a r p r e d s t a v l j a o k r o g 72 % 
teoretične gos to te . 

P re i zkus i s i n t r a n j a s o p o k a z a l i , d a j e m o g o č e doseč i 
pri s i n t r a n j u v v a k u u m u d o 9 2 % teoret ične gostote , za 
nada l jno zgos t i t ev pa j e p o t r e b n o u p o r a b i t i bod i s i vroče 
izostatsko s t i s k a n j e a l i vroče i z t i skavan je . 

In t enz ivno s i n t r a n j e se pr ične pr i t empera tu r i 1070°C, 
največj i d i f e renčn i raz tezek -1 1 4 % / m i n pa j e bil izmer-
jen pri t empera tu r i 1277°C. 

Pre izkus vročega i z t i s k o v a n j a j e p o k a z a l , da j e b i lo 
s in t r an je v o d n o a t o m i z i r a n e g a p r a h u iz N i - z l i t i ne u s p e š n o , 
s a j j e bi la pal ica, k i s m o j o dob i l i p o i z t i s k o v a n j u p r ak t i čno 
brez napak . 

Slika 10. Prelom toplotno obdelanega materiala (REM). 

F igure 10. Fracture o f t h e heat treated material (REM). 

M e t a l o g r a f s k a a n a l i z a j e pokaza l a š tev i lne vk l jučke . 
P r e v l a d u j e j o zrna t i vk l jučk i . Več j i so s ive b a r v e in ena -
k o m e r n o r azpore j en i p o o snov i , pr i čemer o p a z i m o o b 
pov r š in i ozek pas , k j e r j e večj ih v k l j u č k o v m a n j . D r o b n e j š i 
vk l jučk i s o rožna te ba rve in s e s t a v l j a j o r a z p o t e g n j e n e nize. 
Prv i v k l j u č k i s o o k s i d i Al , d r o b n e j š i v k l j u č k i pa s o T i ( C , N ) . 



M e h a n s k e l a s tnos t i ma te r i a l a p o k o n s o l i d a c i j i in top lo t -
n i o b d e l a v i s o s l abše od p r edp i s an ih , k a r p r i p i s u j e m o 
v e l i k e m u š tev i lu v k l j u č k o v . 

P r e l o m j e ž i lav , j a m i č a s t , v j a m i c a h o p a z i m o vk l jučke . 

V o d n o a t o m i z i r a n p r a h N i - supe rz l i t i ne j e s s ta l išča 
m e h a n s k i h l a s tnos t i m a n j p r imeren za k o n s o l i d a c i j o , in 
p o s t a v l j a se v p r a š a n j e , k a k o b i se ta ma te r i a l za rad i š tev i ln ih 
vk l j učkov obnaša l v p o g o j i h t ra jne obremeni tve pri pov i šan ih 
t empera tu rah . 

7 Z a h v a l a 

A v t o r j i se z a h v a l j u j e j o M i n i s t r s t v u za znanos t in t ehno log-
i jo za financiranje r az i skave . 
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