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Abstrakt

V dostupné literature neni v soucasnosti dostatecné popsan vliv doby austenitizace na zménu
struktury a tim i na mechanické vlastnosti oceli vyrabénych praskovou metalurgii (PM).
Doporucovana doba se ve veétsiné pripadii pohybuje v jednotkach minut. Nasledujici prace
ma za cil zmapovat priibéh degradace struktury a mechanickych vlastnosti v zavislosti na
dobé austenitizace u W-Mo-V-Co PM rychlorezné oceli Vanadis 30 a zjistit moznosti
eventualni variability doby austenitizace tohoto materidalu. Vzorky byly austenitizovany pri
teploté 1100°C po dobu 5, 15, 30 minut ve vakuové peci a kaleny proudem dusiku a poté
popusteny 3x560°C/lhod. K posouzeni vlivu doby austenitizace bylo pouzito méreni tvrdosti,
zkouska tribodovym ohybem, metalografickda analyza pomoci svételné mikroskopie a SEM.
Dosazené vysledky prokdzaly pouze nepatrné rozdily vlastnosti pri nariistajici dobé
austenitizace.
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1. Uvod

Obor praskové metalurgie patii v poslednich 40 letech k velmi rychle se rozvijejicimu
oboru a rok od roku jeho podil na trhu roste. Technologie je zaloZena na atomizaci taveniny
na jemny prasek (velikost zrn je v rdmci mikrontl) a nasledné spékani/slinovani [1].

Vysledna struktura je velmi jemnozrnna a je mozné touto metodou ptipravit oceli a sliti-
ny o takovém sloZeni, které konvenéni metalurgii neni mozné dosahnout.

Celkove jsou PM oceli mén¢ nachylné na prehiati, presto je vyrobci doporucovano do-
drzovat velmi kratké Casy austenitizace (v ramci minut) [2]. Tato skutecnost komplikuje di-
menzovani vsazky do pece s ohledem pro maximalni vyuziti kapacity v zakézkovych
kalirnach, které tak ¢asto nevyuziji plny potencidl pece a zakézka se tim prodrazuje.

Vanadis 30 je W-Mo-V-Co rychlofezna ocel pfipravovana pomoci PM. Vyrobcem je
doporucovana pro praci za studena. Obsah kobaltu okolo 8,5 % ma pozitivni vliv na pevnost
a tvrdost za tepla, odolnost proti popousténi. Ocel ma snaset vyssi tlakové a tepelné zatizeni
[2].

Pro experiment bylo zvoleno tepelné zpracovani (TZ) lisici se dobou austenitizace, kdy
jako referen¢ni TZ bylo nastaveno v praxi bézné€ pouzivand austenitizace pii 1100°C po 5 mi-
nut a nasledné popousténi 3x560°C/1hod. Dalsi dv¢ série mély dobu austenitizace 15, respek-
tive 30 minut. Vyrobcem je doporucovana austenitizace 1100°C/3min [2].

Z literatury [3.,4] je zndmo, ze pouziti delSich nez doporucenych Casii austenitizace
obecné zplsobuje nezaddouci zmény mechanickych a strukturnich vlastnosti materialu.



2. Experiment

2.1. Material a tepelné zpracovani

Pro pouZitou ocel Vanadis 30 vyrobce udava nasledujici chemické slozeni 1,28%C,
4,2%Cr, 5,0%Mo, 6,4%W, 3,1%V, 8,5%Co [2].

Na zkousku tfibodovym ohybem byly pouzity vzorky ©11x100mm a pro meéteni
tvrdosti a sledovani strukturnich zmén ©11x10mm.

VSechny vzorky byla austenitizovany pii teplot€¢ 1100°C po dobu 5, 15 a 30 minut ve
vakuové peci, nasledné¢ zakaleny proudem dusiku pfi tlaku 10 barG a 3x popustény pfi
560°C/1 hod. Z kazdé série byl jeden vzorek pro metalografickou analyzu zakalen bez na-
sledného popousténi a ten byl pouzit pro vyhodnoceni velikosti pivodniho austenitického
zrna. Metalograficky vybrus byl pifipraven klasickym zplisobem na pfi¢ném fezu, pro leptani
bylo pouzito leptadlo Nital (2% roztok kyseliny dusi¢né v etanolu).

2.2. Experimentalni metody

Pevnost v ohybu byla zjiSténa na zafizeni Instron 5582. Pfi rychlosti Imm/min a vzda-
lenosti podpor 80 mm. Pro kazdou sérii tepelného zpracovani byly méteny 4 vzorky.

Meéteni tvrdosti bylo provedeno na tvrdoméru EMCOTEST M4C na kazdém vzorku
5 méfeni metodou HRC. Z namétenych dat byla ur¢ena primérna hodnota a smérodatné od-
chylka dle [5].

Velikost ptivodniho austenitického zrna byla urena na zakladé¢ Snyder-Graffovi meto-
dy, ktera se pouziva pro rychlofezné oceli a je souéasti normy CSN EN ISO 643 [6]. Vy-
hodnocovalo se vzdy pét snimk pii1 zvétSeni 1000x, pofizeny svételnym mikroskopem Ne-
ophot 32.

Pro sledovani na SEM musely byt vzorky pouzité na svételném mikroskopu velmi
opatrné vypreparovany z fixacniho materialu, ktery je nevodivy. Byl pouzit fadkovaci mik-
roskop JMS 7600F JEOL v ptedlozené zpravé jsou pouzity mikrosnimky pii zvétSeni S000x.

Pii uvedeném zvétSeni byla vyhodnocena struktura a identifikovany sledované karbidy.
Chemické slozeni karbidi a matrice bylo hodnoceno metodou EDS pfi urychlovacim napéti
15kV a pracovni vzdalenosti 8mm.

Snimky struktury byly dale pomoci obrazovému analyzatoru NIS Elements® pouzity k
vyhodnoceni objemového podilu karbidickych castic a zbytkového austenitu u zakaleného
stavu. Z kazdého stavu bylo vyhodnoceno vzdy 6 snimk.

3. Vysledky a diskuze

3.1. Pevnost v ohybu

Dodavatel udava v materidlovém listu hodnoty pevnosti v ohybu ziskané na zaklad¢
zkousky ¢tyfbodovym ohybem a na vzorcich @5 mm nespecifikované délky a vzdalenosti
podpér. Norma pro zkouSku tfibodovym ohybem neptfedepisuje tvar ani velikost vzorku.
Vzhledem k tvaru vzorku, ktery byl pouzit v této praci, publikované vysledky nelze sice po-
rovnavat s materialovym listem zkoumaného materialu, ale jsou odpovidajicim zptisobem po-
rovnatelné v rdmci experimentu.

Vysledky méfeni jsou uvedeny na obr. 1 i s rozptylem namétenych hodnot. V zéavislosti
na dob¢ austenitizace je vidét mirny pokles pevnosti v ohybu. V praxi se bézné pro
Vanadis 30 pouzivd doba austenitizace 5 minut. Nami zjistény pokles pevnosti v ohybu pro
dobu 6x delsi ¢ini pouze 500 MPa.



Vliv doby austenitizace na pevnost v ohybu
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Obr. 1 Pevnost v ohybu pro PM ocel Vanadis 30 pro riizné doby austenitizace pri 1100°C a
nasledném popousteni 3x560°C/1 hod

Lomové plochy vykazuji dle oekavani strukturu kiehkého lomu a pii ptelomeni vznik-
lo velké mnozstvi drobnéjsich fragmentli zkusebniho vzorku.

Je vSeobecné znamo [3,4] Ze s narlistem teploty austenitizace a doby austenitizace do-
chazi k hrubnuti zrna, které zptisobuje pokles pevnosti. Jak jiz bylo fe¢eno, k tomuto jsou PM
oceli méné nachylné, piesto je zjistény maly pokles pevnosti v ohybu v zavislosti na dobé
austenitizace pro sledovanou ocel piekvapujici.

3.2. Tvrdost

Vyrobce ve svém materidlovém listu udava, Ze po austenitizaci pii teploté¢ 1100°C po
dobu 3 minut a nasledném popousténi 3x560°C/1 hod bude tvrdost nabyvat hodnot
64+1 HRC [2].

Vysledky méfeni tvrdosti pro zakaleny stav vzorka jsou graficky vyneseny na obr. 2
a pro popustény stav na obr. 3. Hodnoty jsou primérné a doplnény o Gsecky zndzorniujici roz-
ptyl hodnot. Hodnoty samotné jsou uvedeny v tabulka. 1 spole¢né se smérodatnou odchylkou.
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Obr. 2 Tvrdost PM oceli Vanadis 30 v zavislosti na dobé austenitizace v zakalenem stavu



Viiv doby austenitizace na tvrdost popusténych vzorki
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Obr. 3 Tvrdost PM oceli Vanadis 30 v zavislosti na dobée austenitizace s naslednym
popoustenim 3x560°C/1hod

1100°C/t min, 3x560°C/1hod 1100°C/t min
t [min] 5 15 30 5 15 30
HRC 63,2t0,4 | 63,3t0,4 | 63,5t0,4 | 658t0,4 | 65704 | 65,340,5

Tabulka 1 Vysledky méveni tvrdosti se smérodatnou odchylkou vypocitanou dle normy CSN
EN ISO 6508/5]

Tvrdosti v zavislosti na dob¢ austenitizace se v zakaleném stavu v podstaté nelisi a do-
sahuji hodnoty 65,5 HRC (obr. 2). Tvrdosti oceli pro popustény stav se 1isi pouze nepatrné a
dosahuji hodnot mirné€ nad 63 HRC. Je mozné konstatovat, ze se vysledky tvrdosti v zavislosti
na dobé¢ austenitizace zdsadn¢ neméni.

3.3. Velikost zrna
Snyder-Graffovou metodou byla uréena priimérna délka zachyceného tseku / (obr. 4).
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Obr. 4 Ukazka zpiisobu vyhodnocovani velikosti piivodniho austenitického zrna pomoci
metody Snyder-Graff u vzorku v zakaleném stavu po 5 minutach austenitizace.



Vysledky jsou uvedeny na obr. 5. Pozorujeme mirny nartist parametru /, nicméné cislo
velikosti zrna je ve vSech pfipadech stejné, G = 13. Tak mirny nartst se da vysvétlit velkym
mnozstvim primarnich karbidli po hranicich zrn, které by mohly branit rGstu austenitického
zrna [3,7] 1 ptes vyrazné piekroceni doporucené doby austenitizace. Podil karbidické faze
bude vyhodnocen déle.
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Obr. 5 Velikost prumérné délky zachyceného useku l v zavislosti na dobé austenitizace pri
teploté 1100°C pro PM ocel Vanadis 30

Vysledky velikosti zrna oceli Vanadis 30 v zavislosti na dob¢ austenitizace jsou v
dobrém souladu s méfenim pevnosti v ohybu a tvrdosti, které se také 1i8i pouze mirné s nards-
tajici dobou austenitizace

3.4. Metalograficka analyza - Zihany stav

Struktura oceli Vanadis 30 v dodaném stavu (zihano na mekko) je dle ocekavani tvoie-
na matrici a rovnhomérné rozmisténymi karbidy (obr. 6a). Na ziklad¢ distribu¢nich map
jednotlivych legujicich prvkl byly urceny tfi druhy karbidd. Svétlejsi karbidy velkych (1) i
submikronovych velikosti (4) obsahuji velké mnoZstvi wolframu (obr. 6b) a molybdenu (obr.
6¢). Tmavsi karbidy (2) obsahuji vanad (obr. 6d) a (3) pfevazné chrom (obr. 6¢).

Na zaklad¢ [7] lze ptedpokladat, ze karbidy s prevahou Mo a W jsou typu MC, Castice
s vysokym mnozstvi V jsou MC a prevazné Cr ¢astice jsou typu Mx;Cs piipadné M,Cs. To
nelze na zakladé chemického slozeni jednoznaéné ur€it.
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Obr. 6 Mikrostruktura PM oceli Vanadis 30 ve stavu Zihaném na méekko: a- mikrostruktura
(SEM), b- EDS mapa wolframu z obr. 6a, c- EDS mapa molybdenu z obr. 6a, d- EDS mapa
vanadu z obr. 6a, e- EDS mapa chromu z obr. 6a

3.5. Metalograficka analyza - zakaleny stav

Pii pozorovani struktury po tepelném zpracovani v zakaleném stavu je mozné u vSech
dob austenitizace dle ocekdvani pozorovat martenzitickou strukturu se zbytkovym austenitem
a karbidy typu M¢C (1) a MC (2) (obr. 7). Obrazek potvrzuje dfive uvedené vysledky, Ze pro
sledovanou ocel se velikost zrna v zéavislosti na dobé austenitizace neméni. Karbidy M»;Cs
(M;C5) jiz nepozorujeme a jak doklada obr. 8 doslo k jejich rozpusténi a Cr je rovnomérné
rozloZen v matrici a karbidech M¢C, v okoli MC je ho mirné zvysené mnozstvi. Uplné roz-



pusténi karbidi M-C; pfi teploté¢ 1100°C potvrzuje prace [8], kterd se zabyvala vlivem aus-
tenitizacni teploty na PM ocel Vanadis 6, kdy bylo pozorovano postupné rozpousténi zminé-
ného karbidu a pii teploté 1100°C karbidy jiz nebyly detekovany. M,;Cs se podle [7] plné roz-
pousti pii 950-1000°C
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Obr. 7 Mikrostruktura PM oceli Vanadis 30 v zakaleném stavu po 5, 15 a 30 minutdch
austenitizace pri 1100°C
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Obr. 8 Mapa rozlozZeni Cr ziskand pomoci EDS analyzy, vlevo stav zihany na mékko, vpravo
zakaleny stav po austenitizaci pri 1100°C po 5 min



Objemovy podil karbidii vSech tfi typli je vynesen na obr. 9 jako funkce doby austeni-

tizace.
Vliv doby austenitizace na mnoZstvi karbidil ve struktiife v zakaleném stavu
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Obr. 9 Podil karbidickych fazi ve strukture PM oceli Vanadis 30 z zavislosti na dobé
austenitizace v zakaleném stavu

Bod ,,0“ v tomto pfipadé znaci hodnoty pro dodany stav a znak ,,X* celkovy podil karbi-
da ve struktute. Opét se potvrzuje, ze dosSlo k uplnému rozpusténi karbidi M,C; (Mx5Cs) a
také zde je vyrazny pokles u M¢C, coz koresponduje s rozpuSténim mikroskopickych karbida
tohoto typu (0-0,6 um). Z obrazku je déle ziejmé, Ze karbidy MC se s naristajici velikosti
rozpoustéji pii austenitizaci mén¢ (viz obr. 10).

Velikostni rozdéleni karbidd M6C zavislosti na dobé austenitizace
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Obr. 10 Trvidni rozdéleni velikosti karbidu M6C v PM oceli Vanadis 30 vzhledem k dobé
austenitizace v zakaleném stavu



Obr. 11 V souladu s vysledky prace [8] dokumentuje stabilitu karbidu MC v zavislosti
na dobé austenitizace.

Velikostni rozdéleni karbidd MC zavislosti na dobé austenitizace

120
100
80

i
‘lll IIII-I o om ™~ - _
0

0612 1218 1824 243 336 3642 42485 =43
[um?]

&S

pocet
B 8

Z m5 15 m30

Obr. 11 Tridni rozdeéleni velikosti karbidiu MC v PM oceli Vanadis 30 vzhledem k dobé
austenitizace v zakaleném stavu

Pomoci obrazového analyzatoru NIS Elements byl stanoven obsah zbytkového austenitu
v zakaleném stavu v zavislosti na dobé austenitizace. Ukazka naprahovéni jednoho z vy-
hodnocovanych snimkl je na obr. 12. Karbidy stejného zabarveni byly pii vyhodnocovani
ruéné odecteny. Vysledny pribeh zavislosti uvedeny na obr. 13. odpovida teorii [3,4], kdy s
rostouci dobou austenitizace stoupa mnozstvi zbytkového austenitu.

Je tteba vSak podotknout, ze ve sledovanych stavech se podil zbytkového austenitu
méni pouze o 4%.

Obr. 12 Ukdzka naprahovani snimku struktury zakaleného vzorku po 5 minutach
austenitizace pomoci NIS Elements pro urceni priblizného mnozstvi zbytkového austenitu
(karbidy a zbytkovy austenit- cervena barva)



Viiv doby austenitizace na mnozstvi zbytkoveho austenitu v zakaleném stawvu
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Obr. 13 Objemovy podil zbytkového austenitu ve strukture zakalenych vzorkii v zavislosti na
dobé austenitizace urcené pomoci NIS Elements

Uvedené analyzy podporuji vysledky z méfeni pevnosti v ohybu, tvrdosti a velikosti
zrna a potvrzuji odolnost oceli Vanadis 30 proti piehiati.

Vlivem rozpusténi karbidit M;C; (M3Cs ) a submikronovych karbidi MC dochazi k
obohaceni matrice o legujici prvky Cr, W, Mo a uhlik, to vede k vyssi pevnosti martenzitu,
ale zaroven s rostouci dobou austenitizace roste podil zbytkového austenitu obr. 13, ktery
pevnost snizuje. Superpozici obou déju Ize vysvétlit, Ze tvrdost zistava v podstaté konstantni.

Primarni karbidy MC a M¢C se témér nerozpoustéji a i¢inn€ brani hrubnuti zrna v pra-
behu austenitizace, proto pozorujeme zcela nepatrny narist velikosti zrna.

3.6. Metalograficka analyza popustény stav

V souladu s teoretickym piedpokladem dochazi popousténim 3x560°C/1hod dochéazi k
rozpadu zbytkového austenitu a struktura jej tvofena popusténym martenzitem a karbidy MsC
(1) a MC (2) skutecnost do obr. 14.



Obr. 14 Mikrostruktura PM oceli Vanadis 30 v opuén stavu 0 5, 15 a 30 minutdch
austenitizace pri 1100°C

Obréazek dokumentuje, Ze ani v popusSténém stavu neni patrny rozdil ve struktufe oceli
Vanadis 30 pfi nartstajici dob¢ austenitizace.

Dle ptedpokladu je struktura po popousténi tvofena popuSténym martenzitem a pri-
marnimi karbidy, jejichz mnozstvi se s dobou austenitizace neméni. Vyhodnoceni sekun-
déarnich karbidi je nad rdmec této prace.

Vyrobce udava, ze po popousténi 3x560°C/1hod ve struktufe nebude vice jak 1% zbyt-
kového austenitu [2]. Urceni takto malého mnoZstvi je mimo moZnosti analyzy mikrostruktu-
ry pomoci SEM pii zvétSeni 5000x.

4. Zavér

Pro PM rychloteznou ocel Vanadis 30 austenitizovanou pii 1100°C po dobu 5, 15 a
30 minut Ize konstatovat nasledujici:

1) Pevnost v ohybu s dobou austenitizace klesa pouze mirn¢.

2) Tvrdost v zakaleném stavu dosahuje 65,5 HRC a s délkou austenitizace ziistava s
ohledem na pfesnost métfeni konstantni. V popusténém stavu je tvrdost ptfiblizné
63 HRC a vykazuje nepatrny narlst s rostouci dobou austenitizace.

3) Velikost piivodniho austenitického zrna pro sledované doby austenitizace je stejna
(G=13) diky velkému mnoZstvi primarnich karbidi MC a MC, které brani hrubnuti
zrna.

4) Mikrostruktura materidlu Vanadis 30 ve stavu Zihaném na mékko obsahuje minimalné
tfi typy karbidd. Karbidy typu MC obsahuji pievazné V a objemovy podil ¢ini 9,6 %.



V MC ptevazuje W a Mo s objemovym podilem ve struktute je 18,5 %. Cr pfevazuje
A\ M7C3 (M23C6) S podile 5,2 %.

5) Be&hem prvnich 5 minut austenitizace dojde k rozpusténi karbidit M,C; (M2;Cs ) a MsC
submikronovych rozmért. Dalsi rozpousténi karbidii vzhledem k dobé austenitizace je
neprikazné.

6) V zakaleném stavu je matrice tvofena martenzitem a zbytkovym austenitem. Jehoz
mnozstvi s rostouci dobou austenitizace mirng roste.

Nebyl prokazan vyrazny vliv prodlouzené doby austenitizace na zménu vlastnosti a
struktury sledované rychlofezné oceli.

Ziskané vysledky by bylo vhodné doplnit o zpracovani konkrétnich néstroji pti dobé
austenitizace delsi nez doporucena a ovéteni uzitnych vlastnosti téchto nastroji.

Seznam symbolit

PM Powder metallurgy- praskova metalurgie
Cr Chrom

V Vanad

w Wolfram

Mo Molybden

HRC  Tvrdost dle Rockwella
Z,0 Zakladni stav

z Suma
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