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e Cooling with liquid leads to distinctively higher com-
pressive residual stresses in comparison with cooling using
cold air from Ranque-Hilsch vortex tube.

o Absolute value of stress components G;; in vast ma-
jority of samples is always smaller than the stress compo-
nent Gy;.

o The condition that the values of stress components ;3
and o33 at the surface are equal to zero is fulfilled because
the values of calculated stress tensors are averages over the
penetration depth of applied radiation.

References

[1] Doelle H.,Hauk V.:Zur roentgenographischen Ermittlung
dreisacher Spannungszustaende allgemeiner Orientierung,
Materialpruef. 18 (1976),427-431.

[2] Gondi P.,Mattogno G., Montanari R.:On the origin of the
residual stress t-splitting, Z. Metallkde 81(1990), 570-575.

[3] Doelle H., Cohen J.B.: Residual stresses in ground steels,
Metallurgical transactions A, volume 11A, January 1980,
159-164.

[4] Hauk V.,Oudelhoven R., Vaessen G.: The state of residual
stress in the near surface region of homogenous and
heteroneneous materials after grinding, Metallurgical trans-
actions A, volume 13A, July 1982, 1239-1244.

[5] Kraus L., Ganev N.:Technické aplikace difrakéni analyzy,
Praha 2004, Vydavatelstvi CVUT.

The research was supported by the project no.
106/03/1039 by the Grant Agency of the Czech Republic.

Analysis of residual stress of nickel superalloy Inconel 718 after electro discharge machiningg

ANALYZA ZBYTKOVE NAPJATOSTI VYSOKOPEVNOSTNI SLITINY INCONEL 718
PO ELEKTROEROZIVNiIM OBRABENI

Kamil Kolafik', Nikolaj Ganev', Jaroslav Barcal?

1Ka}‘edra inzenyrstvi pevnych latek FJFI CVUT v Praze
2Ustav strojirenskych technologii FS CVUT v Praze

Keywords
Macroscopic residual stress, EDM - electro discharge ma-
chining, milling, X-ray diffraction, Inconel 718

Abstract

The aim of this paper is to provide a comparison of residual
stress states in the surface layers of nickel superalloy
Inconel 718 which were investigated employing X-ray
difraction analysis (XRA) and electric etching method.
Two parameters of the surface layer integrity were studied:
polished.section. for determination of the affected layers of
cutting area and phase changes, and surface roughness (Ra)
obtained after each method of machining. The measure-
ment was carried out on samples machined by EDM in fol-
lowing modes: finishing using graphite and copper
electrodes leading to requested surface of high quality i.e.
Ra=0,55um, and stocking using graphite and copper elec-
trodes. EDM was compared to classical milling technology
both down-cut and up-cut.

1. Zbytkova napéti a nekonvencni technologie
obrabéni
Protoze se libovolna interakce s materialem realizuje pies
jeho volny povrch, mize stav povrchovych vrstev soucasti
ovlivnit rozhodujicim zpisobem uzitkové vlastnosti celého
objemu. Jednim z nejvyznamnéjsich faktort, ktery musi
byt v této souvislosti uvazovan, je distribuce zbytkovych
napéti doprovazejicich kazdy technologicky proces, pfi
némz dochazi k nerovnomérné plastické deformaci.
Zbytkova napjatost v povrchovych vrstvach fezné
plochy je dusledkem kombinovaného uéinku mecha-
nickych a tepelnych pfi¢in. Ptsobi-li mechanické zatizeni
pfi nizkych teplotach, dochazi v tenké povrchové vrstveé k
plastickym deformacim a ve vrstvach pod ni k deformaci
pruzné. Po odlehéeni se pruzné deformovana ¢ast snazi

vratit do svého ptivodniho stavu a pfi tom plsobi tlakem na
vrstvu plasticky deformovanou. Tim vznika ve zpevnéné
povrchové vrstvé napéti tlakové a ve vrstvach spodnich
tahové. Zaroven s plastickou deformaci je povrchova
vrstva obrobené plochy vystavena ucinku tepla vznikajici-
ho pfi obrabéni. Plasticky deformovana ohiata povrchova
vrstva se snazi pii ochlazovani zmensit sviij objem, cemuz
brani spodni studengjsi vrstvy; tak u povrchu vznikaji tahy
a hloubgji tlaky. Uginek plastické deformace a teploty na
smér a velikost zbytkovych napéti je tedy opacny. Pfi téch
zptsobech obrabéni, kdy dominuje velké mechanické
zatizeni povrchu (pfi mensi teplot¢) bude pravdépodobné
pfevazovat vliv plastické deformace a povrch zlistane
napjaty tlakové. Pfi vysoké teploté a malé zatézujici sile
vzniknou naopak v povrchové vrstvé tahy.

Druh a velikost zbytkovych napéti v povrchovych
vrstvach je vzdy funkci obrabéného materialu, zpisobu a
podminek obrabéni. Charakter zbytkovych napéti v povr-
chové vrstvé obrobku ma vliv na jeho provozni vlastnosti.
Tlakova napéti zvySuji mez Unavy a zlepSuji odolnost
povrchu obrobku proti opotiebeni. Tahova napéti naopak
mez Unavy snizuji a usnadiiuji rozruSeni povrchovych
vrstev troucich se ploch.

Studium vlivu pracovnich podminek na druh a velikost
zbytkovych napéti v povrchovych vrstvach obrobku je
proto jednim z podkladi pro optimalizaci obrabéciho
procesu z hlediska kvality obrobku, a to zejména u soucasti
aplikovanych v obtiznych provoznich podminkach.

Rentgenograficky difrakéni vyzkum zbytkové napja-
tosti fezné plochy po nekonvencénich technologiich obra-
béni materialu dosud nebyl systematicky provadén. Pritom
prave takové “néstroje” obrabéni jako je elektroerozivni
obrabéni (EDM- electro discharge machining) [2]
umoznuji fesit ulohy na kvalitativné vysSi Grovni nez
klasické zptsoby opracovani kovi. K zakladnim pied-
nostem progresivnich metod Ubéru materialu pomoci
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elektroeroze (EDM) v oblastech moderni vyroby tvaro-
vych ploch dnes jednoznaéné patii moznost spolehlivé
obrabét elektricky vodivé materidly vysokych pevnosti a
tvrdosti (nad 60HRC), a to i velmi ¢lenitych tvart jako jsou
jemné profily a Gizka zebra ¢i tvarové drazky, pfi izotropni
mikrogeometrii povrchu. V kombinaci s obrabénim
grafitovymi elektrodami ¢i tfiskovym predhrubovanim
tvaru patii dnes technologie EDM k nejrozsifenéjsim
nekonvenénim metodam vyroby tvarovych ploch v oblas-
tech nastrojaren. Vysokd presnost -elektroerozivnich
dratovych fezacich stroji spolu s ristem plosného vykonu
fezani ma dnes zcela nezastupitelnou tlohu v progresivni
vyrob¢ tvarovych otvort pfi vyrob¢ stfiznych nastroju a
celé fady komponent z vysoce pevnostnich materiald
(ozubena kola, lopatky Cerpadel a turbin).

Pres znaéné rozsifeni a postupné osvojovani EDM,
neni tato technologie vzdy pouzitelnd zejména v piipadé
piisngjsich pozadavkli na kvalitu povrchu a uzitné
vlastnosti vyrobku. Znalost charakteru a stavu povrcho-
vych vrstev a vyhodnoceni zmén, které v nich nastavaji
jako dusledek pouziti technologie EDM, je proto nezbyt-
nou soucasti jeji rozsifeni v dalsich oblastech primyslové
vyroby.

V tomto piispévku jsou uvedené vysledky dvou
tenzometrickych metod, které patfi v soucasné dobé
k nejrozsifenéj$im, a jejich praktické vyuziti pro tenzomet-
rickou analyzu povrchi obrobenych nekonvenéni techno-
logii EDM a pro porovnani s dosavadni ,klasickou*
strojirenskou technologii frézovani.

2. Zkoumané vzorky a pouZité technologie
Zkusebni vzorky byly vyrobeny z vysokopevmostni slitiny
INCONEL 718 (C 0,08%, Mg 0,35%, P 0,015%,
S 0,015%, Cr 17 - 21%, Ni 50 - 55%, Mo 2,8 —3,3%, Nb
4,75 -5,5%, Ti 0,65 — 1,15%, Al 0,2 — 0,8%, Co 1%, Ta
0,05%, B 0,06%, Cu 0,3%, Fe 19%). Pevnostni
charakteristiky INCONELU 718 jsou uvedeny v tab.1.
Tenzometrickd analyza byla provedena pro dva
zpusoby obrabéni:

Tab. 1. Pevnostni charakteristik INCONELU 71.

Eiﬁsé ka mate- do 4,75 mm nad 4,75 mm
Pevnost 965 MPa 1034 MPa
Mez Kluzu 555 MPa 720 MPa
Taznost 30%

Elektroerozivni hloubeni (EDM)

Tato technologie byla realizovana na vzorcich o rozmérech
30x30x7 mm® pomoci zatizeni AGIE — IMPAKT 3 s
automatickou optimalizaci pracovnich podminek pro
nastavené vstupni parametry odpovidajici pozadované
drsnosti obrobené plochy. Byly pouzity dva rezimy
obrabéni:

a) obrabeéni na cisto (cilem dokoncovaciho cyklu bylo
dosazeni kvalitniho povrchu, Ra = 0,55 um), bylo
provedeno grafitovou a médénou elektrodou (oznaceni
vzorkt: vzorek 1 —EDM Gr - D, vzorek 2 — EDM Cu - D),

b) hrubovani (pracovni cyklus je charakterizovan
vys$simi hodnotami doby vyboje, napétim naprazdno a
vybijeciho proudu). bylo provedeno grafitovou a médénou
elektrodou (oznaceni vzorki: vzorek 3 — EDM Gr-H,
vzorek 4 — EDM Cu - D).

Frézovani

Frézovani vzorki o rozmérech 30x10x7 mm” bylo
provedeno na stroji HERMLE C 800 ¢elni valcovou frézou
(D 8) se slinutych karbidi. Pti pracovnich podminkach:
hloubka fezu a, = 0,35 mm, Sitka frézované plochy a, =
0,35 mm, otacky vietena n = 1600 1/min, posuv 180
mm/min. Pracovni podminky byly zvoleny stejné pro
frézovani: sousledné (vzorek 5 — FR-S) a nesousledné
(vzorek 6 — FR-N).

3

Tab. 2. Makroskopicka zbytkova napéti o4, o a stfedni §itka difrakéni linie {220} Tab. 3. Hodnoty miiZkového parametru a,
stanoven¢ rentgenograficky (sttedni hodnoty z vrstvy o tlous ce cca 3pum) na fazi Ni a
,spovrchové™ hodnoty zbytkovych napéti o (odpovidajici sméru o7) zjisténych

mechanickou metodou. Voorek (o]
Vzorek Metoda rtg. difrakce | Mechanickd metoda EDM Gr-D 0,35973
1. MPa oL, MPa W26 5. MPa EDM CuD | 0,36034
EDM Gr-D 1483 £ 64 433547 | 1306 | +234 EDMGr-H | 0,35936
EDM Cu-D 0+15 1+62 1,151 +195 EDM Cu-H 0,35845
EDM Gr-H 1388 + 59 292464 | 1,690 | 4362 FR-S 036167
EDM Cu-H +217 + 34 4321477 | 2,525 | +268 FR-N 0,36170
FR-S 798457 343424 2,176 | -452
FR-N 54647 405467 2281 | +686
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Obr. 1. Prub¢hy zbytkovych napéti v povrchovych vrstvach
vzorku hloubenych elektroerozivné meédénou a grafitovou
elektrodou, na ¢isto — dokonCovani (a) a hrubovanim (b).
Diskrétnimi hodnotami v levé ¢asti obrazkl jsou znazornény
vysledky ziskané rentgenograficky z vrstvy odpovidajici
hloubce vnikani pouzitého zateni.

3. Pouzité analytické metody

e Metoda elektrolytického rozpousténi [2] spociva v
kontinualnim méfeni deformace vzorku pii postupném
odleptavani povrchovych vrstev materialu z analyzované
plochy. Smysl a velikost této deformace jsou umérné
rozlozeni zbytkovych napéti v odleptané vrstve.

e Rentgenografickd tenzometricki metoda “sin’y’
[3] byla realizovana na C2-goniometru Siemens se zafenim
rentgenky s chromovou anodou. Byla analyzovana
difrakéni linie {220} Ni. Hodnoty mfizkovych deformaci
byly interpretovany napétim za ptedpokladu dvojosého
stavu zbytkové napjatosti

3

4. Vysledky méreni a jejich diskuse
Hloubkové profily zbytkovych makroskopickych napéti
ziskanych mechanickou destruktivni metodou jsou
znazornény na obr. 1 — 2, na nichZ jsou rovnéz vyneseny
hodnoty ,,povrchovych® rentgenografickych méteni
uvedenych v tabulce ¢. 2. Dale byl u vSech zkoumanych
vzorkd stanoven miizkovy parametr pomoci regresni
analyzy uvedené v praci [4]. Mefeni miizkového
parametru bylo provedeno na goniometru Siemens se
zafenim rentgenky s kobaltovou anodou. Zjisténé hodnoty
jsou uvedeny v tab. 3.

Pii porovnavani vysledkli obou experimentalnich
metod tenzometrické analyzy je tieba brat na zietel
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Obr. 2 Prubéhy zbytkovych napéti v povrchovych vrstvach
frézovanych vzorkl. Diskrétnimi hodnotami v levé ¢asti obrazku
jsou znazornény vysledky ziskané rentgenograficky z vrstvy o
tlou$ ce rovné hloubce vnikani pouzitého zafeni.

Tab. 4. Naméfené hodnoty drsnosti Ra.

Vzorek Oznaceni vzorku | Ra[m]
1. EDM Gr-D 0,94
2. EDM Cu-D 0,58
3. EDM Gr-H 15,9
4. EDM Cu-H 16,4
5. FR-S 0,47
6. FR-N 0,84

skute¢nost, ze ob¢é metody méefeni zbytkové napjatosti jsou
zalozeny na zcela odlisnych principech, a nejsou tedy nav-
zajem zaménitelné. Jestlize destruktivni metoda postupné-
ho odnimani vrstev zji§ uje pouze zbytkova napéti I. druhu
a podava informaci o prib¢hu v celém prifezu materialu,
pak metoda rentgenové difrakce ndm podava informace o
stavu povrchové vrstvy maximalné do hloubky 3 az4 uma
na rozdil od metody destruktivni rozliSuje i zbytkova
napéti I1. a III. druhu. Zatim co mechanickou destruktivni
metodu Ize pouzit bez ohledu na strukturni slozeni kovu, je
aplikace rentgenové metody vyrazné limitovana v piipadé
texturovanych polykrystalickych materialti nebo material
s krystality o rozmérech vétSich nez 10 pum, kdy se
difrakéni linie rozpadaji na diskrétni stopy.

Na v§ech zkoumanych vzorcich byla pomoci dotykové-
ho profiloméru TALIFUS 6 TAYSURF HOBSON zmétena
drsnost povrchu Ra (viz. tab. 4). Dale byly zhotoveny
bocni metalografické vybrusy pro zjisténi hloubky
ovlivnéné vrstvy feznych ploch ziskanych technologiemi
EDM a frézovani. Fotografie z optického mikroskopu
CARL ZEISS JENA s CCD kamerou JAI pii zvétseni 600X
jsou na obr. 3.

5. Zavér

1. Na vsech analyzovanych feznych plochach
opracovanych elektoerozivnim obrabénim (EDM) byl
rtg metodou identifikovan dvojosy izotropni stavzbytkové
makroskopické napjatosti (viz. tab. 1), tj. o = sr.

© Krystalograficka spole¢nost



Struktura 2005 - Short papers

101

ATER I

Vzorek EDM Gr-D

"‘-‘ -(..l "‘.l

Vzorek FR-S

i

Vzorek EDM Cu-H

- fz,..' LEeriey
Vzorek FR-N

Obr. 3. Mikrostruktura bo¢nich metalografickych vybrusti zkoumanych vzorki potizenych na optickém mikroskopu Carl Zeiss Jenna

s CCD kamerou JAI pii zvétseni 600x

v

2. Znacné vyssi hodnoty tahovych napéti u EDM
v pripadech dokoncovani grafitovou elektrodou a hrubo-
vani médénou elektrodou odpovidaji vyssimu tepelnému
zatizeni pfi obrabéni vzorkd. Je to dusledkem rozdéleni
energie ve vybojovém kanalu — vyssich pocatecnich prou-
di na elektrod¢.

3. Povrchy frézovanych vzorkll vykazuji znacné
anizotropni stav zbytkové napjatosti zptsobeny charak-
terem mechanické interakce nastroje s materialem.

4. Na boc¢nich metalografickych vybrusech potizenych
na vzorcich obrobenych technologii EDM (viz. obr. 3) neni
ziejma pritomnost podpovrchové tepelné ovlivnéné ob-
lasti. Zjisténa struktura odpovida struktufe neobrobené¢ho
materialu.
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5. Mikrofotografie frézovanych vzorkti 5 a 6 potvrzuji
ucinek plastické deformace povrchovych vrstev vzniklé
mechanickou interakci materidlu s nastrojem, ktera je
v pfipadé sousledného frézovani vyrazngjsi a saha do
hloubky cca 50 pum.

6. Vysledky stanoveni miizkovych parametrii povr-
chovych vrstev zkoumanych vzorkd uvedenych v tab. 2
ukazuji, ze elektroerozivni hloubeni vede ve vSech pfipa-
dech k hodnotam niz§im nez frézovani. Této skute¢nosti,
ktera je zfejmé dusledkem difuize atomu elektrody (grafit,
méd’) do povrchovych vrstev obrdbéné¢ho vzorku, bude
vénovana pozornost pii dalSich méfenich.

Tato prace je dilcim vysledkem reseni projektu VZ MSM
6840770021.
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Abstract

X-ray diffraction from polycrystalline multilayers in graz-
ing-incidence geometry is a new method to measure the
crystallite size and its distribution as a function of depth in
multi-layer thin films. The principle relies on the idea that
when X-rays are scattered at an interface the incident and
scattered waves create a standing wave whose periodicity
can be varied and thereby enhance the scattering at certain
depths. By varying the angle of incidence the penetration
depth is changed.

This has been used for mono-crystalline semiconductor
wafer samples and for very thin (30 nm) polycrystalline
layers. Numerical examples are shown for multi-layer con-
sists of 14 periods, each containing a 4 nm thick Nb layer
and a 11 nm thick Al layer.

L. Introduction

X-ray powder difractometry is a standard method for ob-
taining the size of crystallites in industrial materials. How-
ever in general the method is suited to obtaining the size
normal to the surface using the focusing Bragg-Brentano
geometry. To estimate the general shape of crystallites in
bulk samples, several reflections are required, however this
method is less suited to thin films that in general exhibit
significant texture. Hence these methods are essentially
bulk methods, i.e. they assume a random distribution of ori-
entations and become difficult in the analysis of thin films
when the crystallite size in the plane of the interface cannot
be determined. Access to scattering planes normal to the in-
terface is possible at grazing angles of incidence. This
in-plane scattering geometry relies on the refractive index
of X-rays being less than unity, such that there is a critical
angle for total external refection. Thus the X-rays can enter
through the sample surface, scatter from planes normal to
the surface plane and then scatter out through the same sur-

face. By varying the angle of incidence the penetration
depth is varied. This has been used extensively in the study
of mono-crystalline semiconductor wafer samples and can
also be shown to work for very thin (30nm) polycrystalline
layers. Although some average crystallite size is deter-
mined, knowledge of the variation as a function of depth in
thin films can be very valuable.

This paper describes a new method to measure the crys-
tallite size and its distribution as a function of depth in
multi-layer thin films. The principle relies on the idea that
when X-rays are scattered at an interface the incident and
scattered waves create a standing wave whose periodicity
can be varied and thereby enhance the scattering at certain
depths.

I1. Theoretical description
In the in-plane grazing-incidence geometry, both the angle
of incidence a; of the incident radiation, and the angle of
exit o of the scattered beams are comparable with the criti-
cal angle a. of total external reflection of X-rays (Fig. 1).
Thus, the interaction of x-rays with matter is rather strong
and it cannot be described by a simple kinematical approxi-
mation. On the other hand, the polycrystalline grains can be
assumed much smaller than the extinction length t of
x-rays in the material, so that the individual grains scatter
kinematically.

We describe the scattering process using the dis-
torted-wave Born approximation (DWBA) [1], in which
the total scattering potential V(r) occurring in the wave

equation:

<A+1<2>E(r)=V(r>1<(r);1<=2—£c (1)

is divided in two terms V =V y +V z- The first term de-
scribes the undisturbed system, the latter is the disturbance.
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