Popustna krhkost utopnega jekla
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Raziskana je bila reverzibilna popustna krhkost utop-
nega jekla C.4751 (Utop Mo 1), zaradi katere se jeklo lo-
mi na intergranularen nadin.

Predlagane so bile spremembe v toploini obdelavi tega
Jekla, da bi se zmanjsali skodljivi vplivi popustne krhkosti.

1. UVYOD

Ceprav je glavni namen popuséanja po kaljenju
zmanjsanje trdote in ustrezno povelanje Zilavosti ter
duktilnosti, pa v dolo¢enih pogojih prav popuséanje na-
pravi jeklo krhko. V takinih primerih govorimo o tako
imenovani popustni krhkosti jekla.

Danes so znane §tiri razli¢ne oblike popustne krhko-
sti, in sicer: krhkost popui¢enega martenzita oziroma
enostopenjska popustna krhkost, reverzibilna popustna
krhkost, ireverzibilna visokotemperaturna popustna
krhkost ter ne nazadnje e degradacija lastnosti jekla
zaradi veCkratnega popuscanja.

Od vseh nastetih oblik popustne krhkosti je najbolj
raziskana reverzibilna popustna krhkost jekla, ki je po-
sledica ravnoteZnega segregiranja oligoelementov na
mejah zrn ter s tem povezane dekohezije'. Reverzibilna
popustna krhkost jekla se manifestira s poslabsanjem
zilavosti Ze pri le malo znizanih temperaturah s sotasno
spremembo nacina preloma od transkristalnega ceplje-
nja k intergranularni frakturi, medtem ko ostaja jeklo
pri obitajnih oziroma nekoliko vi§jih temperaturah e
naprej Zilavo. Ostale mehanske lastnosti jekla ostajajo
pri tem praviloma nespremenjene.

Jeklo C.4751, namenjeno izdelavi kovaskih orodij,
je ze dolgo let uporabljano utopno jeklo za delo v vro-
¢em iz prve generacije orodnih jekel. Pri¢akovali bi za-
10, da so lastnosti tega jekla dobro znane, pa vendar se
na utopih ob&asno pojavlja krhki intergranularni lom.
Takien lom je lahko posledica precipitacije karbidov
po mejah avstenitnih zrn med pocasnim ohlajanjem s
temperatur avstenitizacije® ali pa, kot kazejo opravljene
preiskave, posledica popus¢anja jekla v kritiénem tem-
peraturnem obmodju.

2. TEORETICNI DEL

Interkristalne segregacije ravnoteznega tipa nastaja-
Jo med izotermi¢nim zarjenjem. McLean" je leta 1957 iz-
peljal teoreti¢ni izraz za doloditev stacionarne koncen-
tracije topljenca na kristalnih mejah. Sprejel je, da je v
kristalni mrezi zlitine N mreznih mest s P atomi topljen-
ca ter v neposredni okolici kristalnih mej nadaljnih n
mreznih mest nepravilne geometrije s p atomi topljenca

v njih. Z uporabo statisti¢cne termodinamike je McLean
izpeljal izraz za prosto energijo topljenca v obliki:
AG=pe~PE~kT[Inn! N!=In(n—p)! p! (N=P)! P!},

(N
kjer sta ¢ in E energiji atomov topljenca na meji oziro-
ma v matriksu.

Iz zahteve po minimumu proste energije topljenca,
ko ta ravnotezno segregira:
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kar je znana McLeanova enacba. Pri tem je X, molski
deleZ topljenca v monoplasti, X, pa molski delez to-
plijenca v matriksu. AE je molarna segregacija toplota
topljenca na kristalnih mejah.

Ako sprejmemo, da je za lom s cepljenjem (cleavage
fracture) delo y potrebno za Sirjenje razpoke enako 2y,
kjer je y, energija na enoto povriine cepilne razpoke,
potem za intergranularno razpoko, kjer se energija no-
vo nastale povrsine delno zmanjsa za energijo kristalne
meje, velja:

(5

pri emer je y, energija na enoto povriine kristalne
meje.

U¢inek segregirajodih elementov na ¢lena v, in y, v
enacbi (5) dolo¢a obseg pojavljanja krhkosti.

Ugotovljeno je, da interkristalne koncentracije to-
plienca s trajanjem Zarjenja najprej hitro nara$éajo, in
sicer tem hitreje, ¢im visja je temperatura, kot to zahte-
va temperaturna odvisnost koeficienta volumske difuzi-
je. Maksimalna stacionarna koncentracija topljenca na
mejah, doseZzena po daljsem ¢asu, pa je skladno z enaé-
bo (4) niZja pri visjih temperaturah izotermi¢nega Zarje-
nja.

Nastajanje opisanih ravnoteZnih segregacij je rever-
zibilno. Z ogrevanjem pri visjih temperaturah jih odpra-
vimo ter nato s ponovnim Zarjenjem v kriti¢nem tempe-
raturnem obmod&ju spet vzpostavimo.

V zacetku Sestdesetih let je bilo splo$no znano, da
ravnoteZno segregiranje nekovinskih elementov iz IV A
in V A skupine periodnega sistema P, Sb, Sn, Si, (As?)

¥Y=(2y,—Yu)
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na velikokotnih mejah ferita ob spremljajocem vplivu
prehodnih kovin Cr, Mn, Ni in Mo povzro¢a nastanek
reverzibilne popustne krhkosti jekla.

V nekaterih primerih se segregiranje oligoelementov
»l« ter prehodnih kovin »M« medsebojno pospesuje,
ako je interakcija M-I na kristalnih mejah prednostno
privla¢nostna, v primerjavi z interakcijo Fe-1. V prime-
rih pa, ko je interakcija M-I mocnejsa, postane njen
ucinek opazen Ze v notranjosti zrn. Ta ucinek je naspro-
ten prej opisanemu, oligoelement ujame prehodno ko-
vino Ze v matriksu, segregiranje pa se zmanjsa. Na ta
nadin lahko deloma pojasnimo koristen vpliv molibde-
na na zmanjsanje $kodljivih uéinkov popustne krhkosti
jekla®,

3. EKSPERIMENTALNI DEL

Kinetika popustanja utopnega jekla ter vpliv para-

metrov toplotne obdelave na Zilavost in prelom taksne-

ga jekla z 0,4% C, 5% Cr, 1,3 % Mo in 0,4 % V sta Ze bili
raziskani’,

Ugotovljeno je bilo, da je proces raztapljanja karbi-
dov v tem jeklu zelo hiter in Ze po eni uri Zarjenja pri
1000°C se prakti¢no celotna masa karbidov raztopi v
avstenitu. Le del molibdena ostane vezan celo do
1200°C,

Iste raziskave so $e pokazale, da parametri toplotne
obdelave ne vplivajo na Zilavost in trdoto tega jekla pri
¢asih popuscanja do 6 ur in pri temperaturah popusca-
nja do 500°C. Nad to temperaturo pa je opaziti skodljiv
vpliv povedane temperature kaljenja, trajanja avsteniti-
zacije in trajanja popuséanja.

Mikromorfologijo preloma utopnega jekla s podob-
no sestavo je raziskal K. Rohmany s sodelavci®. Ugoto-
vil je, da se intergranularni prelom pojavlja pri tem je-
klu po kaljenju s 1100°C in popuséanju pri 600°C ter
da so prelomne povriine obogatene s P, S, Cr, Vin Mo,
medtem ko prisotnost izrazitega C-pika v Augerjevih
spektrih dokazuje izlo¢ene karbide po kristalnih mejah.
Romhéany na vzorcih, kaljenih s 1040°C in popuiéenih
pri 600°C ni naSel intergranularnega preloma, kar je v
nasprotju tako z literaturnimi podatki’, kot tudi z rezul-
tati nasih preiskav.
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Relationship between the toughness of die steel and the tempe-
ring temperature.
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Rezultati meritev zilavosti, ki smo jih opravili na
utopnem jeklu C.475|. so zbrani v diagramu na sliki |.
Ugotovimo lahko, da je zilavost jekla, ki je bilo po po-
pus¢anju ohlajeno v pedi, bistveno slabsa od Zilavosti
jekla, ki je bilo po popuitanju ohlajeno v vodi. Odvis-
nost Zilavosti jekla od hitrosti ohlajanja po popustanju
smo zasledili v temperaturnem obmo¢ju popustanja
nad 480°C. Pojav je znacilen za jekla, ki so popustno
krhka, poslabsanje Zilavosti pri poasnem ohlajanju s
temperatur popuiéanja pa je verjetno posledica izloca-
nja lerudrnega cementita na mc;.ah zrn, ki so zaradi se-
gregiranja oligoelementov Ze sicer oslabljene.

Evolucija zilavosti homogenizacijsko Zarjenega in
kaljenega jekla v odvisnosti od temperature popuséanja
Je podobna tisti le kaljenega jekla, vendar pa so Zilavo-
sti homogenizacijsko Zarjenega jekla v splosnem znatno
nizje.

Poslab3anje Zilavosti homogenizacijsko Zarjenega
jekla je posledica naraslih zrn, ki so pri homogenizacij-
sko zarjenem, normaliziranem in nato kaljenem jeklu
dosegla velikost 2 do 3 po ASTM, za razliko od jekla, ki
ni bilo homogenizacijsko zarjeno in kjer je velikost zrn
mnogo manjsa, priblizno 6 po ASTM. Za prakso je ta
ugotovitev manj pomembna, saj se homogenizacijsko
zarjenje jekla izvrsi pred kovanjem, med katerim jeklo
rekristalizira. S homogenizacijskim zarjenjem smo Zzele-
li pri nasih preiskavah zmanjsati stopnjo izcejanja, veli-
ka zrna pa so le nezeljena posledica.

Minimum zilavost pri 460°C je rezultat precipitaci-
je karbidov M,C, in M,C v drobni disperzni obliki, kar
poveda notranje napetosti v martenzitu, v katerem je 3e
vedno visoka gostota dislokacij, znacilna za kaljeno sta-
nje’. Z vi§jo temperaturo popustanja precipitati zraste-
jo, izgube koherenco z osnovo, zilavost in deformabil-
nost jekla pa se poveca.

V temperaturnem obmod&ju 620 do 640°C zasledimo
zastoj v pricakovani evoluciji Zilavosti, ki je, kot bomo
videli, posledica razvoja reverzibilne popustne krhkosti
jekla.

Medtem ko je prelom jekla, kaljenega s 1000°C ter
popuicanega pri 500°C, pretezno kvaziduktilen (slika
2), pa je prelom jekla, ki je bilo popusteno pri 640°C
ter po popus¢anju ohlajeno v vodi, sestavljen iz duktil-

Slika 2
Prelom jekla, kaljenega s 1000°C na zraku in popuiéenega pri
500°C 3000 x

Fig. 2
Fracture surface of steel quenched from 1000°C in air and tem-
pered at 500°C. Magn, 3000 x .
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Slika 3
Prelom jekla, kaljenega s 1000°C na zraku, popusiéenega pri
640°C ter po popudéanju ohlajenega v vodi 300 x
Fig. 3
Fracture surface of steel quenched from 1000°C in air, tempered
at 640°C, and cooled in water after quenching. Magn. 300 x .

nih transkristalnih podrodij ter obseznih podrodij inter-
granularne krhkosti (slika 3). Jeklo, popuiéeno pri
690°C, ima skoraj neodvisno od nacina ohlajanja po
popuicanju prelom ze povsem duktilen,

Intergranularna krhkost je zlasti mo¢no razvita v je-
klu, ki je bilo po popui¢anju pri 640°C ohlajeno v pedi,
in v jeklu, ki je bilo pred kaljenjem homogenizirano ter
je bilo zato grobozrnato (slika 4).

Slika 4
Prelom jekla, kaljenega s 1000°C na zraku, popuienega pri
640°C ter po popudtanju ohlajenega v peéi 300 x
Fig. 4
Fracture surface of steel quenched from 1000 °C in air, tempered
at 640°C, and cooled in furnace after tempering. Magn. 300 x .

Prelomne povriine homogenizacijsko Zarjenega je-
kla, ki je bilo po kaljenju s 1000°C popui¢eno pri
640°C ter po popuic¢anju ohlajeno v peéi, smo preiskali
Se z Augerjevo spektroskopijo elektronov*. Na sliki § je

* Augerjeve spekire je posnel in ovrednotil Pracek Borut, dipl.
ing. raziskovalec na IEVT v Ljubljani
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Slika §
Augerjev spekter, posnet na intergranularni prelomni povrsini
Fig. 5

Auger spectrum taken on the intergranular fracture surface.
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Slika 6
Augerjev spekter, posnet priblizno 10 nm pod intergranularno
povriino
Fig. 6
Auger spectrum taken about 10 nm below the intergranular
surface.

prikazan Augerjev spekter, posnet neposredno na sami
interkristalni povriini, medtem ko je na sliki 6 prikazan
spekter, posnet po kratkotrajnem ionskem jedkanju pri-
blizno 10 nm pod interkristalno povriino. C-pik v tem
spektru je znacilen za karbidno obliko ogljika.

Iz Augerjevih spektrov izratunane koncentracije
elementov 2 do 3 nm pod interkristalno povriino so v
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atomskih  odstotkih: 0,5%P, 1% Mo, 12,1%C,
1,5%Ca, 0,7% N, 224%0, 558% Fe, 52%Cr in
0,7 % S. Ocitno je torej interkristalna povrsina vzorca
kontaminirana z adsorbiranimi ogljikovodiki in kisi-
kom iz atmosfere, Omeniti moramo, da smo ponekod
namerili celo do 1,1 % P in 1 % S na globini, kjer je bila
koncentracija kisika le Se 2,9 %. Rohmany’ je na inter-
granularnih povriinah podobnega jekla nameril do
6 % P, kar je skladno z dejstvom, da fosfor segregira le
v mono ali diatomarnih plasteh.

Da bi eksperimentalno potrdili reverzibilni znacaj
ugotovljene popustne krhkosti utopnega jekla, smo del
vzorcev, ki so ze bili popui¢eni pri 620°C in po popus-
¢anju ohlajeni v pedi, ponovno popuséali Se pri 680°C
ter jih ohladili v vodi. Od tako toplotno obdelanih vzor-
cev smo nato manjsi del Se enkrat popuséali pri 620°C
ter po popuséanju ohladili v peéi. Rezultati meritev so
zbrani v tabeli 1. Zilavost po popui¢anju pri 680°C na-
raste na pricakovane vrednosti, nato pa po ponovnem
popuséanju pri 620°C ter ohlajanju v pe¢i pade na
vrednosti, ki so le nekoliko vi§je od onih, ki jih ima je-
klo Z2e po prvem popudtanju pri 620°C. Reverzibilni
znacaj krhkosti utopnega jekla je tako dokazan.

Tabela 1: Zilavost jekla v odvisnosti od toplotnih obdelav
Zilavost DVM (J) pri nadinih popudtanja

4. SKLEPI

V utopnem jeklu za delo v vrocem C.4751 se pri
temperaturah popuséanja 620 do 640°C razvije reverzi-
bilna popustna krhkost, ki se manifestira z zastojem v
evoluciji Zilavosti ter intergranularno obliko preloma.
Intergranularni prelom je posledica obogatitve kristal-
nih mej s fosforjem, Zveplom ter karbidi.

Ugotavljamo nadalje, da je Zilavost tega jekla po
popuséanju nad 480°C odvisna tudi od nacina ohlaja-
nja po popuséanju. Skodljiv vpliv visoke temperature
avstenitizacije na zilavost utopnega jekla je posledica
nagle rasti kristalnih zrn. Jeklo, ki je bilo homogeniza-
cijsko Zarjeno pri 1180°C in nato ni bilo predelano v
vro¢em, ima kljub kasnej$i normalizaciji ter poboljia-
nju obéutno bolj groba zrna od jekla, ki ni bilo homoge-
nizacijsko Zarjeno. Lahko domnevamo, da je povsem
intergranularni prelom grobozrnatega jekla posledica
kritiéne obogatitve kristalnih mej, katerth skupna povr-
§ina je zaradi velikih zrn mo¢no zmanjsana.

Na osnovi ugotovljenega sklepamo, da je optimalna
temperatura avstenitizacije tega utopnega jekla 980 do
1000°C. Po popuséanju pa je priporocljivo tiste utope,
katerih geometrija to dovoljuje, ohlajati nekoliko hitre-
je, najbolje v olju.
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ZUSAMMENFASSUNG

Der Einfluss der Wiarmebehandlung auf die Zihigkeit und
das Bruchgefiige eines Matrizenstahles mit der Zusammenset-
zung 04% C, 5% Cr, 1,3% Mo und 0,4% V ist untersucht
worden. Der Stahl wurde von der Temperatur 1000°C an der
Luft abgeschreckt, 5 Stunden an der Temperatur 400 bis 690°C
angelassen und nach dem Anlassen im Ofen bzw. im Wasser
abgekiihlt. Der untersuchte Stahl weisst nach dem Anlassen im
Temperaturbercich von 460 bis 480°C eine minimale Zihigkeit
auf, und zwar wegen der Ausscheidung von Karbiden des
Types M;C; und M.C. Das Bruchgefiige dieser Proben ist vor-
wiegend quasiverformbar und Sprdde transkristallin.

Bei hoheren Anlasstemperaturen wird auch die Zihigkeit
von Stahl grdsser, ist aber bei Anlasstemperaturen iiber 480°C
noch von der Abkihlgeschwindigkeit nach dem Anlassen ab-
hangig. Im Anlasstemperaturbereich von 620 bis 640°C kommt
zu einer Stockung der erwarteten Zihigkeitsevolution, der
Bruch wird interkristallin. Die Elektronnenspektroskopie nach
Auger zeigt, dass die interkristallinen, Flichen mit Phosphor,
Schwefel und ausgeschiedenen Karbiden angereichent sind.
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Das Anlassen cines interkristallin sproden Stahles bei 690°C
ergibt eine gute Zahigkeit und eine duktile Bruchform jedoch
wird durch ein wiederholtes Anlassen solchen Zihen Stahles
bei 620°C mit auschliesender langsamer Abkithlung die inter-
kristalline Sprodigkeit herforgerufen. Die beschriebenen Ver-
suche beweisen, dass es sich tatsichlich um eine reversible An-
lasssprédigkeit handelt,

Matrizenstah!l der vor dem Hiirten einer DifTusionsglibung
unterzogen wurde, hatte trotz dem Normalglihen, dass dem
Diffusionsgliihen folgte, grobe Kdorner, deswegen wird beim
Anlassen solchen Stahles schon nach kurzer Zeit kritische An-
reicherung der Kristallgrenzen, wegen ihrer kleinen Gesamt-
oberflache, erreicht.

Aufl Grund der Ergebnisse kann festgestellt werden, dass
die optimale Hirtetemperatur des untersuchten Matrizenstah-
les zwischen 980 und 1000°C ist. Nach dem Anlassen wird
empfohlen die Matrizen in Ol abzukihlen wenn die Matrizen-
geometrie es erlaubt,
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SUMMARY

Influence of heat treatment on the toughness and the frac-
ture of die steel with 0.4% C, 5% Cr, 1.3% Mo, and 04 % V
was investigated.

Steel was quenched from 1000*C in air, tempered 5 hours
at 400 to 690°C, and then cooled in furnace or in water.

The lowest toughness had the tested steel after tempering
between 460 and 480 "C due to precipitation of M-C, and M.C

carbides. Fracture surface of the samples was mainly qua-
siductile and brittle transcrystalline.

The toughness of steel is higher at increased tempering
temperatures, but at the tempering temperatures over 480°C it
depends also on the cooling rate after tempering.

In the tempering temperature interval 620 to 640 °C a stag-
nation was observed in the expected toughness curve while the
fracture surface becomes intergranular. Auger electron spec-

troscopy showed that intergranular surfaces are enriched with
phosphorus, sulphur and precipitated carbides. Tempering of
intergranulary brittle steel at 690 “C gives good toughness with
ductile fracture but subsequent tempering of such tough steel
at 620 "C with slow cooling after tempering causes again the
intergranular brittleness.

Die steel being homogenized before quenching had coarse
grains though it was normalized after homogenization. Thus in
tempering such steel already in short time the critical enrich-
ment of crystal boundaries is achieved because of their small
total surface.

Based on the results of investigations it can be suggested
that the optimal temperature for hardening the investigated
die steel is between 980 and 1000 "C, and af\er tempering the
dies should be cooled in oil if their geometry allows it.

3AKJIKOYEHUE

ABTOPBH ITOH CTATLH HCCACAOBANYN BAHSHME TEMNN0BOI 06-
TKM HA BRIKOCTH M PA3INOM LITAMNOBOYHON CTanM ¢
04%C,5%Cr,13% Moi04%V,

Jaxanka cranm ssinonuanacs ¢ remn-pe 1000°C na noany-
Xe, CHATHE HANpsxeHns 5 wacos npu Temn-ax 400 go 690°C u
nocse 3TOr0 OXJ1aXAaN0Ch B NMEYH OTH. HA BO3AYXE.

Hceenesosannas cTans HMEET MHHHMANBHYIO BRIKOCTS MO-
Cle CHATHA HanpsXeHus B Temn-ofi  obnacT  mexay
460 —480°C scneacrsum nepumnuTaunm xapdusos tuna M,C,
n M:C. lNMoeepxHocTs H3NOMa 3THX ODPAIUOB KBAIWAYKTH b~
Has M TPAHCKPHCTANIHYECKH Xpynkas,

C NOBBIILCHHEM TEMII-Phi CHATHS HANPAKEHHS MOBLILAET-
CH TAKKE BAIKOCTH CTANM, KOTOPAR NPH TEMI-PE CHATHS Ha-
npsoxennn cabitre 480°C 3apucHT ewé Toabko oa BuCTPOTH
OXNAKACHUA NOCAE CHATHA HATIPAXKEHNSA.

B Temn-Ho# obaacTH CHATHA Hanpsxewus 620 no 640°C
3aMedeH 3aCTOR B OXMIAEMOR IBOMIOUMH BRIKOCTH, HIIOM
CTanu CTARHOBHTLCA HHTCPrpanyaspeH. Ayrepopa cCrnexrpo-
CKOMMSA JEKTPOHOB NOKAILIBALT, YTO MHTEPIPAHYARPHBIE 110-
BepxHoCTH oborauieHHbl ¢ GochopoM, cepoil H BRLICIEHHBIMK
kapbunavu. CHATHA HanNpSXCHHS WHTEPrpaHYNAPHON Xpyn-

KOil cTann npu temn-pe 690°C gaer xopouwyro BRIKOCTS C
DYKTHABLHOMH GOpMOI HIIOMA, XOTH XE NOBTOPHOE CHATHE Ha-
npsaKeHUs 3Tol BaIkol cranu npu 620°C npu MeaneHHOM
OXNAXKACHHH NOC/AE CHATHA HANPRKEHUA NOBACHET CHOBA WH-
TEPrPaAHYIAPHYIO XPYNKOCTh.

Onucanupie HCCACOOBAHHA IOKAILIBAIOT, HTO MPH ITOM B
CYLIECTBEHHOCTH NPOMCXOANT PEBEPCHBHBIN NMPOLECC CHATHA
HAaNPSWECHUR CTAM.

litaMnosayxas crane, KOTopas A0 3akanku Geina noa-
BEPrHYTA IOMOTCHH3IAUMHACKOM OTXHIY HMENa HECMOTPA Ha
HOPMAIH3AUKHIO, KOTOPAA BLIMOJHANACL MOCAE rOMOreHM3a-
UHOMHOrO OTkura, rpybsic 3€pHa. BeneacTsuu 31010 BO Bpe-
MS CHSTHA HANPAKCHHA TAKOM CTANH yAe B TEYEHHH KOPOTKO-
ro BPEMEHH NOJYYEHO KPHTHYECKAR 0BOrOMEHHE KPHCTANIN-
HECKMX I'PAHML BCACACTBHM MX Hebonbwoi obiueii nosepxHo-
CTH.
Ha ocHOBaHuM Pe3yIbTATOB ONPEACHHIN, ¥TO ONTHMATb-
Has TEMN-Pa 3aKaJkH HCC/ICIOBAHHON LWITAMNOBOMHOM CTanu
mexay 980 u 1000°C, a noc/1e CHATHA HATIPAXEHHA COBETYETCH
OXJIAKAATH WTAMNLI B MAC/e, ECIM HX IEOMETPHA 3TO NO3IBO-
aseT.
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