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UvOoD

Vznik a vyvoj ledeburitickych oceli zac¢ina v dvadsiatom storo¢i. Aj napriek relativne
malému poctu znaciek a typov tvoria ocele ledeburitického typu pomerne vyznamnu skupinu
v sortimente oceli. Svoje uplatnenie nasli v réznych strojarenskych aplikaciach, najcastejSie
vs§ak v dopravnom priemysle. Ich vyvoj bol dlhy a behom tejto doby ledeburitické ocele presli

mnohymi zmenami. [1]

Prelomovym bodom vo vyvoji ledeburitickych oceli bolo v roku 1960 objavenie a
zaradenie efektu rychlo stuhnutych Castic do vyroby oceli. Pocas vyvoja praskovej metalurgie
rychlo stuhnutych cCastic sa postupne zlepSovala aj ¢istota materidlov. V stcasnosti su ocele
vyrdbané s obsahom siry pod uroviiou 0,001 hm. % povazované za Standard. Postupne sa
zlepSoval aj proces tepelného spracovania tychto oceli. Ocele ledeburitického typu sa
Vv zaCiatkoch tepelne spracovavali v solnych kupeloch alebo v peciach bez ochrannej
atmosféry. Tieto metody vSak neboli efektivne z ekonomického a ani z ekologického hl'adiska.

V stcasnosti sa vyuzivaju vakuové pece, ktoré spliiujii najnaroc¢nejsie ekologické predpisy. [1]

Na nastroje su kladené vysoké poziadavky ako st pevnost’, tvrdost, odolnost’ proti
opotrebeniu a podobne. Aby sa takéto vlastnosti dosiahli, tak sa tieto ocele tepelne
spracovavaju. Tepelné spracovanie ledeburitickych oceli je proces, ktory pozostava
Z austenitizacie, kalenia a nasledného niekol’konasobného popustania. V modernej metalurgii
sa ako doplnkové spracovanie pouziva zmrazovanie. Tento proces spociva v ochladeni
materidlu pod izbovu teplotu najcastejSie vSak na teplotu tekutého dusika, vydrze na tejto
teplote a nasledného ohrevu na izbovh teplotu. Tento krok je zaradeny do konven¢ného

tepelného spracovania medzi kalenie a popustanie. [1]

Vysledkom aplikacie kryogénneho spracovania ocele su zmeny v mikrostruktire a jej
vlastnostiach. Hlavnym dovodom zmrazovania je teda zvySenie odolnosti proti opotrebeniu,
zvySenie rozmerovej stability a tvrdosti nastrojov. Pri aplikacii kryogénneho spracovania sa
CastejSie stretavame s teplotami blizkymi teplotdm tekutého dusika, avSak niektoré vyskumy
naznacuju, ze kryogénne spracovanie pri vysSich teplotach méze mat’ lepsi vplyv na zmeny
v mikroStrukture. Reitz a kol. [2] napriklad preukazali zvySenie tvrdosti, ked’ bolo kryogénne

spracovanie vykonané pri -140 °C v porovnani s -196 °C.
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1 CIEL DIZERTACNEJ PRACE

Hlavnym cielom dizertacnej prace je popisanie vplyvu kryogénneho spracovania pri
teplote -140 °C na $truktaru a vlastnosti ledeburitickej nastrojovej ocele. Tuto skupinu oceli
bude zastupovat’ v mojom pripade ocel’ Vanadis 6 od firmy UDDEHOLM. Vysledky ziskané
Z experimentov sa vSak daji do urcitej miery vyuzit' pri celej skupine nastrojovych oceli
ledeburitického typu. Jednym z d’alich ciel’'ov je blizSie objasnenie mechanizmu vzniku malych
globularnych karbidov. K dosiahnutiu hlavnych cielov prace boli stanovené taktiez Ciastkové

ciele prace, ktoré si zhrnuté v nasledujucich bodoch:

1. Realizécia kvalitativnej a kvantitativnej analyzy mikroStruktury rozne
zmrazenych a popustenych vzoriek pomocou riadkovacej elektronovej

mikroskopie,

2. Stanovenie mnozstva zvySkového austenitu a d’alSich mikrostruktarnych
parametrov austenitu a martenzitu pomocou rontgenovej difrakcie,

V zavislosti na zmrazovani a popustani,
3. Stanovenie postupnosti vyvoja precipitacie karbidov pri popustani,
4. Zostrojenie popustacich kriviek zmrazovanej ocele,

5. Stanovenie vplyvu zmrazovania a popustania na hazevnatost' a lomovu

huzevnatost’ ocele.
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2 EXPERIMENTALNY MATERIAL

Ako experimentalny material v dizerta¢nej praci bola pouzita ocel’ Vanadis 6. Tato ocel’
patri do skupiny nastrojovych oceli pre pracu za studena. Chemickym zloZenim (tabul'ka 1) sa
radi do skupiny Cr-V ledeburitickych oceli. Hlavnymi legurami st teda chrom a vanad. Okrem
toho obsahuje tiez molybdén, ktory je substituénym prvkom v karbidickych fazach slazi hlavne
k zvyseniu prekalitelnosti. Mangan sa do oceli ledeburitického typu pridava najmé pre jeho
schopnost’ viazat’ siru s ktorou vytvara sulfidy, ¢im zabrafiuje zniZzovaniu pevnosti ocele
a CiastoCne zlepSuje prekalitelnost’. Poslednou legurou je kremik, ktory sa prednostne viaze

S kyslikom, zabranuje krehnutiu ocele a ¢iastocne zlepsSuje odolnost’ proti opotrebeniu nastrojov
[3].

Tabulka 1:Smerodajné chemické zloZenie ocele Vanadis 6 v hm. % [3].

Smerodajné chemické zlozenie [hm. %]

C Cr V Mo Mn Si

2,1 6,8 5,4 1,5 0,4 1,0

Ocel’ Vanadis 6 sa dodava v stave zihanom na mikko. Po zihani na midkko dosahuje ocel’
Vanadis 6 tvrdost’ priblizne 255 HB. Po opracovani ocele na kone¢ny tvar sa musi tepelne
spracovat’ aby dosiahla kone¢né vlastnosti. Tepelné spracovanie spociva z austenitizacie,
kaleni, zmrazovani a naslednom dvojnasobnom popustani. Po takto prevedenom tepelnom
spracovani ocel’ dosahuje vysoku tvrdost’, pri dobrej hiZzevnatosti, dobri rozmerovu stabilitu,
odolnost’ proti opotrebeniu a pevnost v tlaku. Samotné zmrazovanie tieto vlastnosti este
vylepSuje, avSak v akej miere a aky proces zmrazovania zvolit’ je stale predmetom buducich

vyskumov [3].

Pre realizdciu experimentov v dizertac¢nej praci boli z ocele Vanadis 6 vyrobené rdozne
typy vzoriek. Vzorky boli oznacené na zdklade tepelného spracovania a r6znych rezimoch
zmrazovania. Ich celkovy prehlad’ je uvedeny v tabul’ke 2. Austenitiza¢na teplota bola vo
vsetkych pripadoch 1050 °C s vydrzou na teplote 30 min vo vakuu. Kalenie vzoriek sa
vykondvalo v pretlaku cirkulujuceho dusika pri tlaku 5 bar. Po kaleni nasledovalo kryogénne
spracovanie vzoriek pri teplote -140 °C. Rychlost’ ochladzovania a ohrev na teplotu -140 °C
bol zabezpeceny studenym plynnym dusikom a to 1 °C / min. Zmrazovacie rezimy boli rozne
a to od 4 h po 48 h konkrétne 4, 10, 17, 24, 36 a 48 h. Po zmrazovani nasledovalo opétovné

ohriatie na izbovu teplotu, po com boli vzorky dvojnasobne popustané pri teplotach 170, 330,

7
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450 alebo 530 °C s vydrzou 2 h. Pre kazdii zmrazovaciu vydrz boli vyhotovené taktiez

nepopustené vzorky.

Tabulka 2:Oznacenie vzoriek

Zmrazovanie
10 hod. 17 hod. 24 hod. 48 hod.
Popust’anie
- M14, M15 P14, P15 S14, S15 T14,T15
170 °C M1, M2 P1, P2 S1, S2 T1, T2
330 °C M3, M4 P3, P4 S3, S4 T3, T4
450 °C M5, M6 P5, P6 S5, S6 T5, T6
530 °C M7, M8 P7, P8 S7, S8 T7,T8

Nasledne boli vyrobené aj nepopustené vzorky, ktoré boli zmrazené 4 h (vzorka M9,
M10) a 36 h (M11, M12). Vzorky uréené na mikrostruktirnu analyzu maja rozmer ® 16 mm X
6 mm (valce). Taktiez boli vyrobené vzorky pre stanovenie ohybovej pevnosti o rozmeroch
10 mm x 10 mm x 100 mm a pre stanovenie lomovej htzevnatosti o rozmeroch 10 mm X

10 mm x 55 mm.

Na zéklade ciel'ov dizertacnej prace, ktora sa zaobera vplyvom kryogénneho spracovania na
Struktaru a vlastnosti nastrojovej ocele, boli navrhnuté nasledujiuce experimentalne metddy:

e skenovacia elektronova mikroskopia (SEM) doplnena o EDS detektor —
mikroStrukturna analyza vzoriek, identifikacia karbidickych Castic, kvantitativna
analyza karbidickych Castic a fraktograficka analyza lomovych ploch,

o transmisna elektronova mikroskopia (TEM) — identifikacia karbidickych faz,
kvalitativna analyza substruktiry martenzitu.

e rontgenovd difrakcna analyza — stanovenie objemového podielu zvySkového
austenitu, stanovenie velkosti vntitornych napiti v austenite, kvalitativna analyza,

e stanovenie tvrdosti — analyza zmeny tvrdosti v dosledku zmrazovania a popustania,
zostrojenie popustacich kriviek,

o skusky ohybovej pevnosti — stanovenie ohybovej pevnosti vzoriek ocele Vanadis 6,

o skusky lomovej huzevnatosti — stanovenie lomovej hiiZzevnatosti vzoriek ocele
Vanadis 6.
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3 ANALYZA EXPERIMENTALNYCH VYSLEDKOV

Experimentalne metddy ktoré boli navrhnuté v cieloch dizertacnej prace sa vykonavali
z velkej miery na Ustave materidlov MTF STU v Trnave. Lomova huZevnatost’ aj ohybova
pevnost’ sa viak musela z technickych dovodov merat’ v zahrani¢nej institicii na Ustave fyziky
materialtd Akademie véd Ceské republiky v Brne. Stdast’ tejto dizertatnej prace st aj vysledky
z inych zavereénych prac [4, 5], ktoré rieSia Ciastkové ciele mojej dizertacnej prace.

V nasledujucich podkapitolach st popisané vysledky vsetkych experimentalnych analyz.

Pre lepsie pochopenie vplyvu zmrazovania na vlastnosti ocele a vznik karbidov sa
mikrosStruktirna analyza rozdeli na dve podkapitoly, ktoré samostatne popisuju vplyv
zmrazovania na vzorky bez popustenia a vplyv zmrazovania na vzorky popustené pri réznych

teplotach.

3.1 MikroStrukturna analyza nepopustenych vzoriek

Nasledujuca snimka (obr. 1) zobrazuje mikrostrukturu konvenéne tepelne spracovanej
ocele Vanadis 6. Mikrostruktura pozostava z matrice a troch typov karbidov ECs, SCs a SGCs.
Velkost povodného austenitického zrna po prevedenej austenitizacii a kalenia bola vypocitana

pomocou Snyder-Graffovej metédy a bola stanovena na 10,26 = 0,14,

Dalsiu podstatnii ¢ast’ 20 — 30 obj. % tvoria karbidické fazy. Z vykonanych analyz a
predchadzajiacich vyskumov mézeme karbidy kategorizovat’ do troch skupin [6, 7]. Velké
Castice (> 1 um) st kategorizované ako sekundarne karbidy typu M7C3 na legované chromom
a zelezom (SCs), karbidy s velkost'ou priblizne 1 um sa klasifikovali ako eutektické karbidy
typu MC na baze vanadu (ECs) a malé gul'ovité karbidy typu M3C 0 velkosti niekol’ko stoviek
nm (SGCs). Tato klasifikacia karbidov sa pouzila aj pri analyze EDX [8].

- lpm  JEOL 4/23/2014
X 3,000 15.0kV LEI SEM WD 15.0mm 11:50:28

Obr. 1 MikroStruktira nezmrazovanej ocele Vanadis 6
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Nasledujuci obrazok 2 a), b), c), d), e) af) zobrazuje mikrosnimky vzoriek po
kryogénnom spracovani pri teplote -140 °C s vydrzou na teplote 4, 10, 17, 24, 36 a 48 h.
Mikrostruktura ocele po zmrazovani je zloZzena z matrice a 3 typov karbidickych faz. Matrica
sa sklada z martenzitu a urcitého mnozstva zvyskového austenitu. Z mikrosnimok je evidentné,
ze pocet SGCs na vzorkach, ktoré boli zmrazené je vyrazne vyssi ako na vzorke bez
zmrazovania. Rozdiel v poéte SGCs medzi jednotlivymi vzorkami po kryogénnom spracovani
s roznou vydrZzou zmrazovania vSak nie je pozorovatel'ny. Preto bola vykonana kvantitativna

analyza tychto vzoriek.

lpm  JEOL
WD 15.0mm 09:37:50

lpm  JEOL
WD 15.0mm 10:07:05

lpm  JEOL
X 3,000 15.0kV LEI WD 15.0mm 09:11:07

Obr. 2 MikroStruktiira ocele Vanadis 6 po zmrazovani -140 °C a) 4 h, b) 10 h, c) 17 h, d) 24 h,

e)36haf)48h
10
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Nasledujuci obrazok 3 zobrazuje detail mikrostruktiry po kryogénnom spracovani pri
rezime -140 °C / 48 h. Detail zobrazuje povodné austenitické zrno s 3 typmi (ECs, SCs a SGCs)
karbidickych faz. Matrica je tvorend martenzitom a znizenym mnoZzstvom zvySkového
austenitu, ktorého utvary sa nachddzaju hlavne medzi oblastami tvorenymi martenzitickymi

ihlicami a doskami.

¢~

zvySkovy austenit

\ _ f«m/

L
— ipm  JEOL
X 15,000 15.0kV LEI SEM WD 15.0mm 12:22:23

Obr. 3 Detail mikrostruktiry ocele Vanadis 6 po zmrazovani -140 °C /48 h

Pomocou riadkovacej elektronovej mikroskopie sa zistilo, ze po kryogénnom spracovani
mikroStruktura ocele Vanadis 6 vykazuje znizené mnozstvo zvySkového austenitu v Strukture a
zarovenn zvySené¢ mnozstvo malych globularnych karbidov vo vSetkych analyzovanych
vzorkéch bez ohladu na rezim pouzitého kryogénneho spracovania. Pre lepSie pochopenie
vzniku SGCs sa vyuzila transmisna elektronova mikroskopia. Vysledky z analyz s popisané

v nasledujucej podkapitole.

3.1.1 Extrakcné repliky

Obrazok 4 zobrazuje mikrostruktiru ocele Vanadis 6 (M11) po zmrazovani s vydrzou
36 h. Do repliky sa extrahovali karbidy roznych velkosti. Vo vzorke M11 boli pozorované tri
druhy karbidov (ECs, SCs, SGCs). Obr. 5 zobrazuje detail karbidu ktory bol identifikovany
pomocou elektronovej difrakcie ako eutekticky karbid typu MC. Na obrazku 6 je zobrazeny
detail karbidu, vel’kého priblizne 1 um, a jeho difrakéné spektrum, ktoré odpoveda faze M7Cs.
Obrazok 7 zobrazuje karbid o velkosti priblizne 0.1 um a jeho difrakéné spektrum. Karbid bol
identifikovany pomocou elektronovej difrakcie ako karbid typu MsC.

11
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Obr. 5 Detail mikrostruktiry Vanadis 6 po zmrazovani -140 °C / 36 h. Vlavo — detail eutektického

karbidu, vpravo — Indexované difrakcné spektrum karbidu

Obr. 6 Detail mikrostruktiiry Vanadis 6 po zmrazovani -140 °C / 36 h. Vlavo — detail sekunddrneho

karbidu, vpravo — Indexované difrakcné spektrum karbidu

Obr. 7  Detail mikrostruktiry Vanadis 6 po zmrazovani -140 °C / 36 h. Vlavo — detail malého

globuldrneho karbidu, vpravo — Indexované difrakcné spektrum karbidu

12
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3.1.2 EDX analyza replik

Na ucely analyzy EDX karbidov extrahovanych do replik sa pouzila kategorizacia
karbidov uz uvedena v predchadzajucej podkapitole. Zmerali sa obsahy Mo, V, Cr, Mn a Fe. Je
potrebné poznamenat, ze sa meral iba obsah kovovych prvkov, nie obsah C kvoli vysoke;j
nepresnosti tejto metddy pri chemickej analyze I'ahkych prvkov. Ziskané udaje boli potom
spracované triedenim nameranych hodnot. Z hl'adiska chemického zloZenia sa merali dva typy
karbidov: karbidy na baze chrému a vanadu. U kazdého typu karbidu sa vykonalo desat’ merani.
Potom sa priemerné hodnoty vypocitali z hodnot obsahovych prvkov a vypocitali sa aj
Standardné odchylky. Elementarny obsah v karbidoch merany na vzorke P15 je uvedeny v
tabul'ke 3.

Tabulka 3: Koncentracia vybranych prvkov v dvoch karbidoch vo vzorke P15 ocele Vanadis 6.

Obsah prvkov [hm. %]
P15
K;)./T(b:ld 16,013 | 73,609 | 94+05 |02+02| 08+0,1
Karbid 2,5+0,2 12,7+03 | 372408 | 1,2+0,1 | 46,4+0,5
M7Cs

Experimentalnym $tidiom extrakénych replik sa potvrdila existencia troch typov
karbidov v kryogénne spracovanej oceli Vanadis 6. Analyzou EDX sa podarilo stanovit
chemické zloZenie eutektickych a sekundarnych karbidov. Vysledky ukazali, ze eutektické
karbidy su karbidy na baze vanadu a sekundarne karbidy st karbidy na baze chromu. ECs
obsahovali 73,6 £ 0,9, 73,5+ 1,1 a 74,8 = 1,3 hm. % V. SCs obsahovali 37,2 + 0,8, 36,8 £ 0,8
a 38,0 £ 0,9 hm. % Cr. Vzorky boli kryogénne spracované pri rezimoch -140 °C / 17, 36 a 48
hodin. Experimentom sa dokazalo, ze r6zne vydrze kryogénneho spracovania nemaju vplyv na
chemické zloZenie tychto karbidov. V tomto experimente nebolo mozné zmerat’” chemické

zlozenie SGCs.

3.1.3 Analyza tenkych kovovych folii

Na obrazku 8 je zobrazend martenzitickd mikrostruktura ocele Vanadis 6 po zmrazovani
17 h (vzorka P15). Je mozné pozorovat’, ze martenzitickd matrica obsahuje vysokt hustotu
dislokécii. V niektorych miestach sa zase vyskytuje dvojatovy martenzit. Martenzitické

domény st vel'mi jemné, s dizkou 200 - 300 nm a $irkou priblizne 20 nm.

13
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Dvojcat’ovy martenzit

Obr. 8 Snimka z TEM zobrazujiica subStruktiru ocele Vanadis 6 po zmrazovani 17h

Na obrazku 9 je snimka svetlého pola zobrazujuca martenziticki mikrostrukturu ocele
Vanadis 6 po zmrazovani 48 h (vzorka T15). V Strukture je vidite'na vysoka hustota dislokacii
a karbidov. Karbidy zvyraznené¢ v tmavom poli boli identifikované pomocou difrakéné¢ho

spektra na obrazku 10 ako karbidy typu MsC.

Obrazok 11 zobrazuje detail martenzitickej mikroStruktury ocele Vanadis 6 po
zmrazovani 48 h. Svetlé pole zobrazuje Strukttru s vysokou hustotou dislokacii. Karbidy boli
identifikované ako karbidy typu MsC. Indexované difrakéné spektrum tychto castic je

zobrazené na obrazku 12.

Obr. 9 Snimka TEM zobrazuje substruktiiru ocele Vanadis 6 po zmrazovani 48 h. Vlavo — svetlé

pole, vpravo — tmavé pole

Obr. 10 Difrakcné spektrum karbidu tenkej folie vzorky T15
14
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Obr. 11 Snimka TEM zobrazujiica substruktiru ocele Vanadis 6 po zmrazovani 48 h. Vlavo — svetlé

pole, vprav — tmavé pole

Obr. 12 Difrakcné spektrum castice tenkej folie vzorky T15

Pomocou transmisnej elektronovej mikroskopie sa preukazalo, ze malé globularne
karbidy v matrici ocele Vanadis 6 su fAzou M3C. SGCs sa podarilo identifikovat’ vo vSetkych
analyzovanych vzorkach ako ortorombicky cementit. Z vysledkov mozno konStatovat’, Ze
substruktura kryogénne spracovanej ocele Vanadis 6 obsahuje velmi jemny dvojcatovy
martenzit a zvy$ené mmnozstvo dislokacii. Dalej sa ukazalo, e materidl po kryogénnom
spracovani obsahuje zna¢né mnozstvo precipitaitov cementitického typu. Tieto precipitaty sa
V oceli po kaleni na izbovi teplotu nevyskytovali [8]. Z toho je mozné usudit’, ze zmrazovanie
pri teplote -140 °C urychl'uje kinetiku precipitacie prechodnych karbidov v martenzitickej

matrici.

3.1.4 Kvantitativna analyza nepopustenych vzoriek

Mnozstvo malych globularnych karbidov a zavislost poétu SGCs na mm? od dizky
zmrazovania je zobrazeny v nasledujiicom grafe (obr. 13). Z vysledkov mozno konstatovat’, ze
ak ocel’ Vanadis 6 vystavime kryogénnej teplote — 140 °C, bez ohl'adu na ¢as vydrZe, rapidne
narastie poc¢et SGCs v mikroStruktare. AvSak taktiez moZno podotknut’, Ze tento pocet rastie az

po vydrz 24 h, kde dosahuje maximum. Pri jednotlivych dizkach vydrze 4, 10, 17, 24, 36 a 48 h
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bol pocet SGCs konkrétne 48 x 10%/ mm?, 176 x 10° / mm?, 179 x 102/ mm?, 198 x 10° / mm?,
209 x 10° / mm?, 193 x 10% / mm? a 183 x 10° / mm?. Z vysledkov je zjavné, Ze pocet SGCs
narasta az po vydrz 24 h a pri vzorkach 36 a 48 h zacne mierne klesat’. Treba v§ak poznamenat’,
ze vysledky boli vypocitané ru¢ne a po zohl'adneni smerodajnej odchylky a teda nepresnosti

analyzy sa maximum nachadza medzi 17 az 36 hodinovou vydrzou.
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0

no-SZT 4 10 17 24 36 48
Doba zmrazovania (h)
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HH
Hi

pocet karbidov (1/mm?)

Obr. 13 Pocet SGCs na mm? pre vzorky bez zmrazovania a so zmrazovanim, pri réznych casoch

vydrze zmrazovania

Grafické znazornenie mnozstva eutektickych a sekundarnych karbidov znazoriuje
obr. 14. Z grafu je zrejmé Ze pocet sekundarnych a eutektickych karbidov sa vzh’'adom na dobu

zmrazovania nemeni.

100000

80000

60000

40000

20000

Poéet ECs a SCs [1 / mm?]

B SCs no-SZT 4 10 17 24 36 48
WECs Cas vydrie na teplote zmrazovania [h]
Obr. 14 Mnozstvo SCs a ECs karbidov v zmrazovanych a nepopustenych vzorkdch

Strednd medzicasticova vzdialenost’ bola pocitana na vSetkych nepopustenych vzorkach.

Na kazdej vzorke sa vykonalo 5 vypoctov.
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Priemerna strednd medziCasticova vzdialenost nepopustenych vzoriek je 4,35 pm.
Najvyssia hodnota Dsy 4,52 um bola vypocitana pre vzorky zmrazené po dobu 4 h, pricom

vw e

zavislost’ od poc¢tu malych globularnych karbidov ¢o potvrdil aj korela¢ny koeficient 0,88.

3.1.5 Objemovy podiel zvyskového austenitu nepopustenych vzoriek

Mnozstvo zvyskového austenitu od doby zmrazovania pri teplote -140 °C je uvedené
v tabul’ke 4. Z nameranych vysledkov mozno konstatovat’, ze vzorky po zmrazovani vykazuju
rapidne znizenie obsahu zvyskového austenitu (yr) V porovnani s nezmrazenymi vzorkami. Pri
vzorkach ktoré neboli zmrazované je objem yr 20,2 obj. % a pre kryogénne spracované vzorky
je 3,24 obj. % namerany pre vzorku T14, T15 ¢o zodpoveda rezimu zmrazovania -140 °C /

48 h.

Tabulka 4: Mnozstvo zvyskového austenitu [obj. %] v zmrazenych vzorkdach pri roznych casoch

vydrze

Zmrazovanie [h] - 4 10 17 24 36 48

v [0bj. %] 20,2 3,94 4,64 4,25 4,16 3,6 3,24

Nasledne sa vypocitali tlakové napitia v austenite zodpovedajuce nepopustenym
vzorkam po roznych rezimoch zmrazovania. Pri v§etkych rezimoch boli tlakové napitia vysSie
ako 1000 MPa s maximom 1620 MPa pri vzorke S14, S15 ¢ize pri kryogénnom spracovani
-140 °C / 24 h. Zavislost’ po¢tu karbidov na mm? a tlakového napitia [MPa] od vydrze

zmrazovania zobrazuje nasledujici obrazok 15.

1800 - 220000
S 1600 A 210000 o,
N
'S 1400 1 200000 8&\
S ‘T 1200 1 190000 A E
N L 1000 | 180000 © —
> 2 L g
S = 800 | 170000 S
= 600 - 160000
&= 400 150000

Dob vydrZe zmrazovania -140 °C (h)
=o—Tlakové napitia

10

17

24

=o—Hustota SGCs

36

48

Obr. 15 Zavislost mnozstva SGCs a tlakového napdtia v austenite od doby vydrze na kryogénnej

teplote.
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Korela¢ny koeficient zavislosti po¢tu SGCs a tlakovych napati v zmrazenej Cr-V ocele
Vanadis 6 bol vypocitany na 0,86. Pri korelanom koeficiente vysSom ako 0,8 mdzeme
uvazovat, ze existuje silne linedrna zéavislost' tychto parametrov. Toto zistenie je jednym
z d’alsich potvrdeni tedrie, ze SGCs vznikaju ako ddsledok vysokych vnutornych napiti pri

zmrazovani, ktor¢ bol vysvetlené v praci [9].

3.2 MikroStrukturna analyza popustenych vzoriek

Pre mikroStruktirnu analyzu popustenych vzoriek boli vyrobené vzorky v sériach M, P,
S aT, ktoré boli zmrazované pri -140 °C po dobu 10, 17, 24 a 48 h. Takto spracované vzorky
sa nasledne popustili pri teplotach 170, 330, 450 a 530 °C. Nasledujuce podkapitoly popisuji

ich mikroS$truktaru.

Mikrostruktary vzoriek zobrazenych na obr. 16 a), b) a 20 a), b), ¢) a d) zodpovedaju
kryogénnemu spracovaniu vzoriek série P pri -140 °C / 17 h. Vzorky boli popustené pri
teplotach 170, 330,450 a 530 °C pricom vzorka P15 ostala nepopustend. V pripade
nepopustenej vzorky pozostava mikroStruktira z martenzitickej matrice a zvySkového
austenitu. V matrici st homogénne rozmiestnené 3 druhy karbidov. Pocet sekundarnych
a eutektickych karbidov sa so zvySujucou teplotou poptisStania nemeni, pretoze ich termicka
stabilita je vysoko nad popustacimi teplotami. Mnozstvo malych globularnych karbidov je
oproti nezmrazenému stavu niekol'kondsobne vyss$i, avSak S rastucou teplotou popustania

klesa. Na obrazku 20 ¢) a d) je matrica tvorena hlavne martenzitom, priCom zvySkovy austenitu

takmer vymizol.

Obr. 16 Mikrostruknira a) nepopustenej vzorky P15 po kryogénnom spracovani -140 °C / 17 h, b)
detail mikroStruktury vzorky P8 popustenej pri 530 °C
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Detailna snimka 16 b) ukazuje, detail povodného austenitického zrna v ktorom sa
nachadzaju 3 typy karbidov a vel'mi jemné vladso¢nicové precipitaty, ktoré vznikaju v dosledku
vysokoteplotného popustania. Matrica je tvorend popustenym martenzitom takmer bez

pritomnosti zvySkového austenitu.

=
l »
[ > - & >
s % A - § é ( e
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WD 15.1mm 08:29:20 15.0kV LET WD 15.0mm 10:10:14

-

Obr. 17 Mikrostruktiry vzoriek po zmrazovani -140 °C / 17 h popustené pri a) 170 °C, b) 330 °C,
¢) 450 °C, d) 530 °C

3.2.1 Identifikacia castic na popustenych vzorkdach

Mikrostruktira ocele Vanadis 6 po zmrazovani-140 °C/ 17 h s naslednym dvojnasobnym
popustanim pri 170 °C je zobrazena na obr. 18, 20 a 22. Na obr. 18, je mikrostruktira
zdokumentovana pomocou TEM na tenkej kovovej folii. Hlavnymi sti¢astami mikroStruktury
st martenzit a jemné precipitaty karbidickych faz. V ramci substruktiry martenzitu je viditena
vysoka hustota dislokacii. Pre zvyraznenie karbidov sa pouZilo zobrazenie mikrostruktury
v tmavom poli (obr. 18). Tieto karbidy boli identifikované pomocou indexacie difrakénych
spektier ako karbidy typu MsC (obr. 19).
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Detailna snimka na obr. 20 zobrazuje mikrostruktiru, ktora obsahuje dislokacie
a dostickovy martenzit. Martenzitické domény st velmi jemné. Obrazok vtmavom poli
zvyraznuje karbidy ktoré boli identifikované pomocou elektronovej difrakcie ako karbid typu
M3C. Indexované difrakéné spektrum karbidu zobrazuje obr. 21. Snimka na obr. 22 zobrazuje
martenziticki §truktiru z iného miesta tenkej folie rovnako popustenej vzorky. Karbid
v Strukture bol zvyrazneny tmavym pol'om a pomocou elektronovej difrakcie identifikovany

ako karbid typu M-Cs (obr. 23).

200 nm

Obr. 18 Snimka TEM zobrazuje substruktiiru ocele Vanadis 6 po zmrazovani 17 h popustenej pri

170 °C. Vlavo — svetlé pole, vpravo — tmavé pole

Obr. 20 Snimka z TEM zobrazuje subStruktiiru ocele Vanadis 6 po zmrazovani 17 h a popustenej pri

170 °C. Vlavo — svetlé pole, vpravo— tmavé pole
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Obr. 22 Snimka z TEM zobrazuje subStruktiiru ocele Vanadis 6 po zmrazovani 17 h a popustenej pri

170 °C. Vlavo — svetle pole, vpravo — tmave pole

Obr. 23 Difrakéné spektrum karbidu 7 tenkej folie vzorky PI

3.2.2 Kvantitativna analyza popustenych vzoriek

V pripade popustenych vzoriek bola kompletna kvantitativna analyza vykonana pri
vSetkych vydrziach kryogénneho spracovania pri vydrzi 10, 17, 24 a 48 h a vsetkych rezimoch
popustania na teplotach 170, 330, 450 a 530 °C.

MnoZstvo malych globularnych karbidov je oproti nezmrazenému stavu
niekol’kondsobne vyssi a s rastlicou teplotou popustania klesa. Pocet malych globularnych
karbidov na jednotku plochy bol stanoveny podobne ako pri nepopustenych vzorkach. Grafické
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znazornenie (obr. 24, 25, 26 a 27) zobrazuji podty karbidov na mm? v zavislosti od teploty

popustania jednotlivych sérii vzoriek.
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Obr. 24 Pocet karbidov na mm? po zmrazovani -140 °C / 10 h pri réznych teplotach popustania

220000 ~
&' 200000 -
180000 A
160000 A
140000 A
120000 -~
100000 -~

80000 -
60000 -
40000
20000 -

0 I T T T T

no-tempered 170 °C 330°C 450 °C 530°C
Teploty popustania [°C]

Hi

HH
HH

Pocet SGCs [1 / mm?

Obr. 25 Pocet karbidov na mm? po zmrazovani -140 °C / 17 h pri réznych teplotich popistania
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Obr. 26 Pocet SGCs na mm? po zmrazovani -140 °C / 24 h pri réznych teplotach popustania
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Obr. 27 Pocet SGCs na mm? po zmrazovani -140 °C / 48 h pri réznych teplotich popuistania

V pripade vzoriek po kryogénnom spracovani -140 °C / 10 h (obr. 24), bolo maximalne
mnozstvo SGCs namerané pri nepopustenej vzorke M14 a M15 ato 179 x 10® / mm? pri¢om

najmensi po¢et SGCs bol pri vysokopopustenej vzorke M7, M8 a to v hodnote 167 x 102 / mm?.

Pri vzorkach série P po kryogénnom spracovani -140 °C / 17 h (obr. 25) sa maximalne
mnozstvo SGCs vypocitalo pri nepopustenej vzorke P14 a P15 ato 198 x 10° / mm? pri¢om
najmensi podet SGCs bol pri vysokopopustenej vzorke P7, P8 a to v hodnote 166 x 10% / mm?.
Vzorky P3, P4 po popusteni na teplote 330 °C vykazovali najvys$sie mnoZzstvo SGCs (184 x 103

/ mm?) spomedzi vietkych popustenych vzoriek sérii M, P, Sa T.

Maximalna hodnota poétu SGCs na plochu mm? bola vypoéitana pri nepopustenych
vzorkach po kryogénnom spracovani -140 °C / 24 h (obr. 26), pri nepopustenych vzorkach S14
S8 a to v hodnote 156 x 10 / mm?. Poget SGCs pre vzorku popustent pri 330 °C je 177 x 103/

mm? a pre vzorku po popustani 450 °C 162 x 10° / mm?,

Maximalna hodnota poétu SGCs na plochu mm? (obr. 27) bola vypo¢itana pri vzorkach
po kryogénnom spracovani -140 °C / 48 h pri nepopustenych vzorkach T14 a T15ato 183 x 103
154 x 10% / mm?. Poget SGCs pre vzorku popustent pri 330 °C je 174 x 10 / mm? a pre vzorku
po poptstani 450 °C 165 x 10° / mm?.

Strednd medzicasticova vzdialenost’ bola pocitana na vSetkych popustenych vzorkach. Na
kazdej vzorke sa vykonalo 5 vypoctov. NajvacSia strednd medzicasticova vzdialenost

popustenych vzoriek je vo vSetkych pripadoch pri vzorkach M7, M8, P7, P8, S7,S8 a T7, T8
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ktoré boli dvojnasobne popustené pri teplote 530 °C. Najvyssia hodnota Dsy je 5,108 um a bola

zmrazené po dobu 24 h a popustenych pri 330 °C.

Z hodndt mozno konStatovat, Ze strednd medziCasticovd vzdialenost’ sa meni len
minimdalne, avSak tieto zmeny priamo suvisia s mnozstvom SGCs karbidov. TaktieZ mozno
predpokladat’ lepsiu odolnost’ proti opotrebeniu pri vzorkach s menSou medzicasticovou
vzdialenost'ou karbidickych castic, pretoze ta priamo suvisi s ich homogénnym rozmiestnenym

V matrici.

3.2.3 Objemovy podiel zvyskového austenitu popustenych vzoriek
Meranie objemového podielu zvySkového austenitu pri popustenych vzorkach po réznych
reZimoch zmrazovania je zobrazené v tabulke 5. Tabulka zobrazuje zavislost mnoZstva

zvyskového austenitu od teploty popustania.

Pri merani zvySkového austenitu pri vzorkach popustenych na teplote 530 °C bol obsah
zvysSkového austenitu pod uroviou rozliSovacej schopnosti pristroja. Tuto tedriu by mohla
potvrdzovat’ skutocnost’, Ze rovnaka situdcia nastala pri merani vSetkych vzoriek, pri ktorych
zvySkovy austenit v oceli pod Urovilou 5 obj. % okrem vzoriek M3, M4 (5,4 obj. %). Je vSak

nutné podotknut’, Ze presnost’ meracieho zariadenia je = 1 %.

Tabulka 5: Mnozstvo zvyskového austenitu [obj. %] v zmrazenych vzorkach pri réznych teplotdch

popustania [°C]

Teplota popust’ania [°C]
- 170 330 450 530
Zmrazovanie [h]
10 4,64 4,6 5,4 3,9 -
17 4,25 4,8 4,8 3,9 -
24 4,16 4,7 5,0 4,2 -
48 3,24 41 4,7 3,2 -

3.3 Tvrdost’ a popust’acie krivky
Vysledky tvrdosti vSetkych vzoriek znazornuje tabulka 6. Pre lepSie zndzornenie boli

zostrojované grafy tvrdosti jednotlivych rezimov tepelného spracovania.
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Tabulka 6: Tvrdosti HV10 po réznych rezimoch spracovania ocele Vanadis 6

Zmrazovanie 10 hod. 17 hod. 24 hod. 48 hod.

Popustanie | HV10 S. 0. HV10 S. 0. HV10 S. 0. HV10 | s.o.

- 946,4 | £13,5 | 9332 | £16,8 | 9252 | £13,3 | 9546 | + 14,0

170 °C %0 | +153 | 9304 | +£12,7 | 886,8 | +59 960 +8,9

330 °C 9278 | +6,4 | 904,4 | +£97 831 +5,7 | 9408 | +6,4

450 °C 882 +76 | 8892 | £59 | 8154 | +105 | 877,2 | £59

530 °C 7944 | £79 | 7944 | £79 | 7262 | +7,2 | 790,2 | £7,8

Tvrdost’ nepopustenych vzoriek zobrazuje graf (obr. 28), ktory bol vytvoreny na zaklade
tabul’ky tvrdosti (tabul’ka 6). Pri porovnani tvrdosti ocele Vanadis 6 v nepopustenom stave bez
zmrazovania aso zmrazovanim vykazuji vSetky zmrazené vzorky vysSiu tvrdost. Pri
nezmrazenej vzorke bola tvrdost’ 875 + 16 HV10. Najvyssie zlepSenie tvrdosti vykazuju vzorky
tvrdost’ vykazuje vzorka S14, S15. Tieto boli zmrazované rezimom -140 °C / 24 h. Treba vSak
podotknit’, Ze rozdiely v tvrdosti u kryogénne spracovanych vzoriek s v ramei chyby merania

relativne zanedbatel'né.
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Obr. 28 Tvrdost HV10 ocele Vanadis 6 po réznych reZimoch kryogénneho spracovania

Vysledky preukazali kladny vplyv zmrazovania na tvrdost' ocele. V porovnani

S nezmrazenym materialom sa tvrdost’ zvysila pri takmer vSetkych pripadoch viac ako o 10 %.

Z nameranych tvrdosti (tabulka 8) sa zostrojili popustacie krivky. Na obrazku 29 je
znazornené porovnanie vsetkych popustacich kriviek zmrazenych vzoriek a popustacej krivky
vzoriek nezmrazenych. Celkovo najvy$$ia namerana tvrdost popustenych vzoriek bola
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namerana pri zmrazenych vzorkach M1, M2. Tieto vzorky boli zmrazované v parach dusika na

teplote -140 °C s vydrzou 10 h a nasledne popustené 2 x 2 h pri teplote 170 °C. Celkovo
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Obr. 29 Porovnanie popustacich kriviek réznych reZimov tepelného spracovania ocele Vanadis 6

Zvysenie tvrdosti ocele po kryogénnom spracovani je mozné v jednoduchosti vysvetlit’

redukciou zvyskového austenitu a zvySenou hustotu malych globularnych karbidov.

3.4 Pevnost’ v ohybe

Skuaska bola uskuto¢nena na vzorkach série P po zmrazovacom rezime -140 °C / 17 h.
Namerané hodnoty zo statickej skusky v trojpodovom ohybe boli zapisané do tabulky. Z
tabulky bola néasledne zostrojena grafickd zavislost pevnosti v ohybe vzhl'adom na teplotu

popustania (obr. 34).
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Obr. 30 Zavislost pevnosti v ohybe od teploty popiistania

Z grafického zaznamu mozno zhodnotit’, Ze po zohl'adneni neistoty merania je pevnost’
Vv ohybe (huzevnatost’) zmrazenej ocele relativne konStantnd po teplotu poptstania 530 °C
s miernym poklesom pri 600 °C. Narast hiizevnatosti zaznamenany pri teplote popustania
330 °C je vramci neistoty merania na urovni 95%, z ¢oho mozno predpokladat, ze sa
hazevnatost’ vyrazne nemeni az po teplotu popustania 450 °C. NajvySSia namerana pevnost’
V ohybe bola namerana pri vysokopopustenych vzorkach P16 — P20 na teplote 530 °C. Tento
narast je sposobeny dosledkom znizeného mnozstva SGCs v matrici pri vysokoteplotnom
popustani. Druhym faktorom tohto zvySenia je popusteny martenzit taktiez v dosledku vysokej
teploty popustania. Nasledny pokles pevnosti v ohybe pri teplote poptistania 600 °C je spojeny
taktiez so stavom matrice. Pri takto vysokej teplote popustania nastava rozpad popusteného
martenzitu, nasledkom ¢oho sa zvySuje plasticita matrice a pevnost’ v ohybe prestava plnit

funkciu meritka hizevnatosti.

Z lomovych ploch sa vytvorili EDS mapy po skuske v trojpodovom ohybe ocele VVanadis
6 po zmrazovani -140 °C / 17 h, popustene;j pri teplote 170 °C. EDS mapy lomovych pléch boli

zostrojené pre vSetky vzorky.

Z kvantitativnej analyzy lomovych ploch sa vytvorila tabul’ka poctu fragmentovanych

a dekohéznych karbidov. Z tabul’ky sa ndsledne pre lepSiu ilustraciu tychto vysledkov zostrojil
graf (obr. 31)
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Obr. 31 Percentudine vyhodnotenie poctu karbidickych castic z lomovych pléch po statickej skuiske v

trojbodovom ohybe

Z obrazku mozno jednoznac¢ne konStatovat, ze pocet fragmentovanych a dekohéznych
karbidov je funkciou teploty poputstania. Maximum dekohéznych SCs (62 %), bolo
dosiahnutych pri teplote popustania 450 °C. Pri vysokoteplotnom popustani 600 °C nastava
zniZzenie poctu dekohéznych karbidov, kde dosiahlo aj minimum (47 %) a narasta pocet

fragmentovanych SCs.

Pre karbidy ECs taktiez plati, Ze s rasticou teplotou popustania klesa pocet
fragmentovanych resp. rastie pocet dekohéznych karbidov az po teplotu popustania 530 °C,
kde bolo dosiahnuté maximum dekohéznych karbidov (75 %). Nasledne pri teplote poptstania
600 °C dochéadza ku zniZeniu poctu dekohéznych karbidov na troven (68 %). Z vysledkov sa
mozno domnievat’, ze na fragmentacii sa vo viacsej miere podiel’aju karbidy na baze chromu,
typu M7Cs a na dekohézii sa viac podielaju karbidy na baze vanadu, typu MC. To mdze byt
sposobené aj tym, ze karbidy typu M7Cs (chromové) maji nizsiu lomovu hiZzevnatost’ a vacsie

rozmery ako karbidy typu MC (vanadové) [10]

3.5 Lomova huZevnatost
Na vzorkach experimentalnej ocele Vanadis 6, ktoré boli zmrazované po dobu 17 a 48 h,

boli tieZ vykonané skusky lomovej hiZevnatosti.

Obrazok 38 zobrazuje zavislost' lomovej hizevnatosti od teploty popustania spolu

S porovnanim tvrdosti vzoriek zmrazovanych po dobu 48 h.
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Obr. 32 Porovnanie Kic a HVI0 vzoriek po kryogénnom spracovani -140 °C / 48 h v zavislosti na
teplote popustania

Lomova hizevnatost’ nepopustenych vzoriek zmrazenych 48 h na teplote -140 °C bola
17,7 MPa.m*2, S rasticou teplotou poptistania mala hodnota Kic rasticu tendenciu az po
teplotu 330 °C kde dosiahla maximum o hodnote 19,4 MPa.m2. Pri popustace;j teplote 450 °C
dosiahla hodnota lomovej hiizevnatosti minimum 17 MPa.m*2. Pri vysokopopustenej vzorke
na teplote 530 °C mierne vzrastla na hodnotu 17,52 MPa.m'?, av§ak s ohadom na smerodajné
odchylky je tato zmena skor zanedbatelna. Lomova huzevnatost’ pri zmrazenych vzorkach nie
je zavisla len od tvrdosti ocele ale aj od obsahu zvySkového austenitu a rozmiestnenia karbidov
V matrici. Do teploty popustania 330 °C lomova huazevnatost rastie kvoli popustaniu
martenzitu. Od teploty popustania 450 °C zacina lomova htizevnatost’ klesat’ a to hlavne kvoli
redukcii zvySkového austenitu v matrici. Lomova huzevnatost’ sa pri zaradeni zmrazovania do
tepelného spracovania ocele Vanadis 6 vyrazne nemeni. Toto modze byt spdsobené
kombinovanym vplyvom zniZzenia lomovej huzevnatosti v dosledku absencie zvySkového
austenitu v Strukture. Mierny narast je zase spoOsobeny zvySenym mnoZstvom malych
globuldrnych karbidov, ktoré tvoria prekazky pre Sirenie lomu. Vzorky zmrazené po dobu 48 h
vykazovali relativne dobri lomova huzevnatost. Hodnoty Kic boli v dobrej korelacii
S hodnotami tvrdosti HV10 ¢o potvrdil aj vypocet korelaéného koeficientu. Ten sa rovnal 0,59

¢o mozno vyhodnotit’ ako silnu zavislost'.

Kvantifikacia karbidov na lomovych plochach je staZzena jej reliéfom. Preto pri
kvantifikacii karbidickych cCastic, grafy vykazuju velky interval smerodajnych odchylok. Graf
(obr. 34) zobrazuje zavislost’ po¢tu fragmentovanych resp. dekohéznych karbidov v zavislosti

od teploty popustania. Z kvantifikdcie karbidov sa nasledne zostrojila tabulka hodndt
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jednotlivych poctov karbidov. Pre TahSiu prezenticiu vysledkov sa zostrojili grafy

porovnavajuce typ a percentualny podiel karbidov na lomovej ploche.
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Obr. 33 Pocet fragmentovanych a dekohéznych karbidov na mm? v zavislosti od teploty popiistania

Ziskané vysledky ukazuji klesajuci charakter poctu dekohéznych karbidov v zavislosti
od teploty popustania, avSak tieto zmeny st v intervale smerodajnej odchylky. Vyrazne nizsi
podiel dekohéznych karbidov vSak mozno pozorovat’ pri nepopustenych vzorkach. Taktiez

mozno skonstatovat’, Ze pomer ECs a SCs je pri dekohéznych karbidoch priblizne 4 : 1.

Pomer fragmentovanych karbidov ECs a SCs je vSak vyrazne nizsi a to priblizne 2 : 1.
Klesajtci charakter grafu mozno tiez klasifikovat’ v ramci intervalu smerodajnej odchylky.
Avsak vo vSeobecnosti mozno karbidy vyhodnotit’ ako krehké castice, ktoré sa l'ahSie lamu
S rastticou plasticitou matrice. Tento vysledok je v zhode aj s hodnotami lomovej htizevnatosti,
ktora dosiahla minimum prave pri popustacich teplotach 450 °C a 530 °C. Taktiez moZno
povedat, ze krehké a tvrdé karbidy nem6zu nasledovat’ tvarnost’ a plasticitu matrice, preto sa

pocet fragmentovanych karbidov zvysuje.

Percentudlny pomer fragmentovanych ECs k ich celkovému obsahu je priblizne 1 : 4.
Nizsie mnoZstvo fragmentovanych ECs (je potreba si uvedomit, Ze eutektické karbidy st
hlavne typu MC) je spdsobené ich vyssou lomovou hiizevnatostou, mensou vel'kost'ou a taktiez
izotropnymi vlastnostami. Percentudlny pomer fragmentovanych SCs k ich celkovému obsahu
je priblizne 1 : 2. Vy$§i pomer fragmentovanych SCs (v porovnani s pomerom
fragmentovanych ECS) mozno vysvetlit' ich niz§ou lomovou hiizevnatostou (st to prevazne

karbidy M7Cz), va¢sou velkost'ou a anizotropnymi vlastnost'ami [10 - 12].
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ZHODNOTENIE DOSIAHNUTYCH VYSLEDKOV A
ZAVER

V experimentalnej Casti bola pouzitd ocel Vanadis 6 vyrobena pomocou praskovej
metalurgie rychlo stuhnutych cCastic. Zlozenie tejto ocele a charakteristika jej vlastnosti bola
popisana v praci. Z ocele zihanej na mikko boli vyrobené vzorky definovaného tvaru. Vzorky
boli rozdelené a oznatené podla dizky zmrazovania a poptstacich rezimov. Nasledne sa tieto

vzorky tepelne spracovali tak ako bolo popisané v praci.

Cielom dizertacnej prace bolo vyhodnotit mikrostruktirne zmeny Cr-V nastrojovej
ledeburitickej ocele Vanadis 6 po kryogénnom zpracovani pri teplote -140 °C po rdzne dlhi
dobu trvania procesu, tieto zmeny popisat’ a zdovodnit. Dalsim z ciel'ov bolo popisanie zmien
tvrdosti ocele po kryogénnom spracovani a nasledné zostrojenie popustacich kriviek,
a zdovodnit’ zmeny tvrdosti pomoci zistenych zmien v mikrostruktire. Poslednym z ciel'ov
prace bolo stanovenie vplyvu zmien mikrostruktary na pevnost’ v ohybe a lomovej hiizevnatosti

ocele, a objasnenie mikromechanizmu lomu ocele.

Jednym z hlavnych ciel'ov tejto prace je taktiez optimalizéacia tepelného spracovania ocele
Vanadis 6 a jej pribuznym Cr-V ledeburitickym oceliam. AvSak optimalizacia procesu vyroby
ocele bude mozné az po dokonceni experimentov, ktoré sa zaoberaji zmrazovaniu pomocou
kvapalného hélia a suché¢ho 'adu. Pri porovnani vysledkov z tychto prac, bude nasledne mozné
stanovit' optimalne parametre zmrazovania tak, aby sa dosiahli najefektivnejSie vlastnosti
kone¢nych nastrojov z oceli ledeburitického typu. Ukazalo sa vSak, ze z hl'adiska komplexu
mikroStruktury a vlastnosti je zmrazovanie pri -140 °C vel'mi perspektivne, pretoze redlne
ponuka vyssiu tvrdost’ ocele spolocne pri rovnakej alebo vyssej hizevnatosti, nez je tomu po

kaleni na pokojovou teplotu.

Vsetky tieto ciele boli v tejto praci splnené a na zdklade vysledkov méZeme konstatovat’

nasledovné:

e Mikrostruktura ocele Vanadis 6 po CHT spracovani pozostava z matrice a troch
typov karbidickych castic. Matrica je tvorend martenzitom a zvySkovym
austenitom, pri¢om karbidické castice su eutektického a sekundarneho pdvodu.
NajmensSie karbidy oznacované v praci ako SGCs a teda malé globularne karbidy

st cementitického povodu [11] a ich poget na mm? pred zmrazovanim je nizky.
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e Mikrostruktura ocele Vanadis 6 po SZT spracovani pozostava z rovnakého
zloZenia ako mikrostruktura ocele po CHT, avSak objemovy podiel zvyskového
austenitu je pri vSetkych vzorkdch po spracovani SZT niz$i a to pod uroviiou
50Dbj. %. Pocet malych globularnych karbidov sa po kryogénnom spracovani

zvysil a to priblizne 4-nasobne.

e Karbidické castice SGCs majii velkost do 500 nm najcastejSie vSak okolo
100 nm. Maximum ich poétu na mm? bolo dosiahnuté po zmrazovani v parach
dusika -140 °C po dobu vydrze 24 h bez popustenia. Vzhl'adom k vysokému
stupniu korelacie mnozstva tychto Castic a tlakovych napéti v austenite, a rovnako
vzhl'adom k ubytku tychto Castic pri poopustani je mozné potvrdit’ teoriu, ze
vznikaju ako sekundarny doésledok uplnejSej martenzitickej premeny, pocas

vydrze na teplote kryogénneho spracovania.

e Taktiez mozno skonstatovat’, ze po SZT -140 °C je pri vSetkych vzorkach zvysena
tvrdost’ v porovnani s tvrdostou ocele po CHT. Pri nepopustenych vzorkach bola
najvyssia tvrdost namerana pre vzorku M10 (-140 °C / 48 h) ato 954,6 +
14,0 HV10.

e Popustacie krivky vykazuji Uplnu stratu maxima sekundérneho vytvrdenia.
Avsak konecnd tvrdost’ je vysSia po aplikacii kryogénneho spracovania aj
vV oblasti maxima sekundarneho vytvrdenia ocele pri konvenénom tepelnom
spracovani. Celkovo najvysSia namerana tvrdost’ bola 960 + 15,3 HV10 pre

nizkopopustené (170 °C) vzorky po zmrazovani s vydrzou 10 h.

e Precipitacia prechodovych karbidov pocas popustania sa v dosledku zmrazovania
zrychl'uje. Precipitaty (nanocCastice cementitu) st lokalizované najmid medzi

martenzitickymi dvojcatami, no prilezitostne aj mimo nich.

e Strednd medzicasticova vzdialenost’ karbidickych Ccastic S rastucou teplotou
popustania klesd az po teplotu popustania 330 °C, nasledne stredna
medzicasticova vzdialenost znovu narasta az po vysokoteplotné popustanie
530°C kde dosahuje svoju maximalnu hodnotu 5,014 + 0,07 um. Tieto vysledky
st priamo stvisia s mnozstvom SGCs, ktorych pocet klesa s rasticou teplotou

popustania.
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Pevnost’ v ohybe sa pri zaradeni SZT (-140 °C / 17 h) do tepelného spracovania
ocele Vanadis 6 vyrazne nemeni. Vyznamnej$i narast huzevnatosti bol
zaznamenany pri teplote popustania 530 °C. Tento narast je spdsobeny
popustenim martenzitu v matrici V dosledku vysokoteplotného popustania.
Druhym faktorom ovplyvilujuci narast huzevnatosti pri vysokoteplotnom

popustani je znizeny pocet karbidickych ¢astic SGCs v matrici.

Lomova htizevnatost’ sa pri zaradeni SZT do tepelného spracovania ocele Vanadis
6 vyrazne nemeni. Lomova hiZevnatost’ pri zmrazenych vzorkach nie je zavisla
len od tvrdosti ocele ale aj od obsahu zvySkového austenitu a rozmiestnenia
karbidov. S rastticou teplotou poptstania mala hodnota Kc rasticu tendenciu az
po teplotu 330 °C kde dosiahla maximum o hodnote 19,4 MPa.m'2. Pri
popustacej teplote 450 °C dosiahla hodnota Kic minimum 17 MPa.m*2. Pri
vysokopopustenej vzorke na teplote 530 °C mierne Kic vzrastlo, avSak pri

smerodajnych odchylkach je tato zmena zanedbatelna.
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