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1. Uvod

Tepelné zpracovani (TZ) korozivzdornych austenitickych oceli piedstavuje aktualni
problematiku nejen ve vyzkumu, ale i v primyslové praxi. Tyto oceli maji diky svym
vlastnostem S$iroké uplatnéni, které se tykd jaderné energetiky i dalSich oblasti, jako je
napiiklad potravinafsky a petrochemicky priimysl. Konkrétni aplikace vSak casto vyzaduji
specificky postup zpracovani - Zadnym postupem neni mozné dosdhnout soucasné
maximalnich hodnot vSech uZitnych vlastnosti (korozni odolnost vs. mechanické vlastnosti).
Doposud vyuzivané vyrobni postupy jsou sice spolehlivé a praxi provéfené, avSak Casto
znacné Casove a financné naroc¢né a je snaha o jejich zjednodusSeni a zefektivnéni. Navic pro
prakticky protichtidnych vlastnosti, tzn. vysokou korozni odolnost i dobré mechanické
vlastnosti za tepla. To ¢ini problematiku TZ takového materidlu pomérné komplexni,
vyZadujici dikladnou znalost zplisobll zpracovani a probihajicich dé&jt.

O zpracovani korozivzdornych austenitickych stabilizovanych oceli pojedndva mnoho
vyzkumnych praci. Kromé fady publikaci vénovanych svafovéani, mnoho praci popisuje také
vliv podminek vélcovani nebo kovani na deformaéni zpevnéni, rozpoustéci Zihani (RZ) a
stabilizaéni 7ihani. Casto uvadénou problematikou je i mezikrystalovd koroze (MKK) a
korozni praskani austenitickych korozivzdornych oceli, které jsou vystaveny agresivnimu
prostiedi, dlouhodobé zvySenym teplotdm, piipadné obéma témto vlivim. Jednou z
Zihani, pti kterém se diky precipitaci karbonitrida titanu dosahuje jak odolnosti vici MKK,
tak pozadovanych hodnot meze kluzu za tepla. Uceleny a souhrnny popis a pochopeni déju
probihajicich v jednotlivych etapach stabiliza¢niho Zihani pfi zohlednéni piedchozi historie
zpracovani by mohlo pfinést zlepSeni souc¢asného know-how o chovani této oceli béhem TZ a
pfispét ke sniZeni ekonomické nirocnosti celého procesu zpracovani.

Tato prace se zabyva stanovenim principi a dé€ji probihajicich pii stabilizatnim Zzihani
v oceli 08CHI8NI10T dle norem GOST vyuZivané v jaderné energetice. Celd technologie
vyroby polotovart z této oceli zahrnuje fadu technologickych kroki, které maji vliv na prab¢h
procest findlni stabilizace a ovliviiyji tudiZ i vysledné mechanické vlastnosti, zejména
pozadovanou hodnotu meze kluzu za tepla. Vzhledem k pouZiti oceli 08Ch18NI1OT pro
vyrobu komponentli primirniho okruhu jaderného reaktoru musi mit tato ocel dostatecné
dobré mechanické vlastnosti za tepla (min. 177 MPa pii 350 °C) i dobrou korozni odolnost (ta
vSak neni pfedmétem této prace).

2. Austenitické korozivzdorné oceli

Korozivzdorné oceli jsou vysoce legované slitiny Zeleza, jejichZz korozni odolnost je
zajisténa predevsim piidavkem chromu. Korozni ochrana téchto oceli nastivd samovolnou
pasivaci materidlu vystaveného oxidaénimu prostiedi, pfi niZ se na povrchu kovu vytvaii
tenkd na chrom bohatd oxidickd vrstva. Aby byla ocel pasivovatelnd, musi obsahovat
min. pfiblizné¢ 12 % chromu rozpusténého v tuhém roztoku (n€kdy jsou uvadény razné
hodnoty v rozsahu 11 - 12% [1; 2; 3]). Chrom v systému Fe-Cr-C m4 vsak zna¢nou tendenci
tvorit karbidy a proto musi byt jeho celkovy obsah v oceli zvySen s ohledem na obsah uhliku.
Z tohoto diivodu je také u korozivzdornych oceli charakteristicky nizky obsah uhliku [1].

Vedle chromu se casto leguje i ptisadou dalsich prvkd, jako je Mn, Ni, Mo, Ti, Cu, Al,
Si, Nb, N, S, Se. Upravou legovani je pak mozné dosahnout potiebného zvyseni urcitych
vlastnosti (mechanickych, koroznich ¢i jinych; viz. obr. 1). Pomér téchto prvkil téZ ovliviiuje
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krystalografickou strukturu matrice. V zavislosti na faizovém slozeni lze pak korozivzdorné
oceli rozdélit do Ctyf skupin: feritické, martenzitické, austenitické, duplexni (ferit nebo
martenzit + austenit). Specialni skupinou jsou pak nerezy precipitatn¢ vytvrditelné [3].

Superferritic Ni-Cr-Fe 303, 303 Se

stainless steels alloys

\ Add Ni for corrasion
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Obr. 1: Vliv chemického sloZeni na vlastnosti jednotlivych druhti oceli dle ASTM [3]

Pravdépodobné nejsirsi skupinu co do poctu i mozZnosti jejich vyuZiti tvoii austenitické
korozivzdorné oceli. Tyto oceli jsou nemagnetické a jejich struktura je krychlova plosné
centrovand (tuhy roztok vy, tzv. austenit). Austenitické struktury je dosaZeno riiznym
mnoZzstvim austenitotvornych ptisadovych prvki, jako je nikl (nejcastéji 8 - 20% [1]), mangan
nebo dusik, obsazenych v oceli spolu s feritotvornym chromem (v rozsahu 16 - 22%)
zajist'ujicim korozni odolnost a dal§imi prvky jako molybden (0 - 5%), méd’, kiemik, titan
nebo niob pro dalsi vylepSeni koroznich vlastnosti. Obsah uhliku je obvykle mensi nez 0,10 %
(rozpustnost uhliku v austenitu u téchto oceli je 0,03 %). [3; 4]

Austenitické oceli nelze zpeviiovat a vytvrzovat tepelnym zpracovanim, protoZe
vysokoteplotni faze y je zde stabilni i za pokojové teploty (RT) a nenastava tedy fazova
pfeména. Maji znacnou taznost (pies 40%), tvaritelnost a houZevnatost, ale pomérné nizkou
mez kluzu (230 - 300 MPa), pevnost (550 - 650 MPa) a tvrdost [1; 4]. Mohou byt v§ak znacné
zpevnény tvafenim za studena. Pfi odpovidajicim sniZeni taZnosti (25 - 8%) tak miZe byt
dosazeno meze kluzu 510 - 960 MPa. Tato vlastnost na druhou stranu zpusobuje obtiznéjsi
obrabéni.

Raznym vyvazenim austenitotvornych a feritotvornych prvkt v téchto slitinach lze ziskat
Sirokou Skalu koroznich odolnosti (napf. vysokou odolnost vici silnym anorganickym i
organickym kyselinAm, resp. korozni odolnost za vysSich teplot). Specifickym koroznim
napadenim téchto oceli je koroze po hranicich zrn, ¢asto v disledku zcitlivéni materidlu i
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korozni praskani pod napétim [3; 4]. Austenitické korozivzdorné oceli se hojné¢ pouzivaji
v potravinafstvi (18-8 nebo 18-10 Cr-Ni ocel), chemickém nebo jaderném primyslu.

2.1. Metalurgicka charakteristika

Z hlediska chemického sloZeni je u korozivzdornych austenitickych oceli velmi dilezita
rovnovdha mezi piisadovymi prvky stabilizujicimi ferit, respektive austenit. Jako hlavni
predstavitel feritotvornych prvki je ¢asto uvadén chrom, dal$imi jsou napf. molybden, vanad,
wolfram, hlinik, titan nebo niob. Prototypem austenitotvornych prvki je pak nikl, ale i dusik,
uhlik mangan nebo méd’ [3].

Obsah chromu [at. %]
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Obr. 2: Binarni diagram Fe-Cr, reprezentujici stabilizaci feritu [5]

Stabilizaci feritu, resp. austenitu dobfe popisuje systém Fe-Cr-Ni. Ackoli komer¢ni
slitiny Casto obsahuji urcity podil dalSich prvkl jako uhlik, kfemik, mangan, molybden, sira
atd., které mohou mit urcity vliv na fazové sloZeni, vysledna struktura je z velké ¢asti urCena
pravé pomérem prvkla Fe, Cr a Ni [3]. Stabilizaci feritu Ize dobie ukazat na rovnovazném
fazovém diagramu systému Fe-Cr. Jak lze vidét na obr. 2, pfi teplotich pod kiivkou solidu
tvofi chrom, ktery ma stejn¢ jako Cisté zZelezo krychlovou prostorové centrovanou miizku
(bce), v celém rozsahu koncentraci bece tuhy roztok v Fe - 8. Ten pii obsahu Cr do 11,2 % pak
se snizujici se teplotou transformuje na austenitickou strukturu s plosné stredénou krychlovou
miizkou (fcc) a déle opét na bee tuhy roztok tentokrat v Fe - a. Slitiny Fe-Cr s obsahem
chromu do 11,2 % jsou tudiz kalitelné. Spole¢na nerozd€lena oblast & a O feritu pak nazorné
ukazuje, Ze se jedna prakticky o tytéz faze. Pii nizSich teplotich se muze objevit
intermetalickd faze sigma (mezi ca 14 - 90 % Cr) — tvrda, kiehka faze, v komer¢nich
korozivzdornych ocelich nezadouci jak z hlediska pevnosti, tak korozni odolnosti. Formovani
této faze je ale Casové zavislé a vyZaduje dlouhé vydrze na zvySenych teplotach. [6]

Stabilizaci austenitu Ize demonstrovat na systému Fe-Ni (obr. 3). Nikl zde tvoii tuhy
roztok v plosn¢ centrované krychlové miizce Fe-y, jeZ je dominantni fazi diagramu, piestoze
zde pifi obsahu ca do 6 % Ni existuje i1 tuhy roztok v Fe-a s prostorové centrovanou
krychlovou mftizkou.
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Obr. 3: Binarni diagram Fe-Ni, reprezentujici stabilizaci austenitu [5]

V isotermickych fezech ternarnim diagramem Fe-Cr-Ni (Obr. 4a - 4f) Ize sledovat
vzijemné prolnuti G¢inkl stabilizace feritu i austenitu. Pfi srovnani ternarntho diagramu s
binarnim diagramem Fe-Cr (obr. 2) je zfejmé, Ze nikl rozSifuje oblast austenitu. Oblast
korozivzdornych chromniklovych oceli 18-8 se vterndrnim diagramu (resp. jeho
isotermickych fezech) nachdzi vlevém spodnim rohu téméf na hranici s dvoufazovou
feriticko-austenitickou oblasti [6]. Nejvétsi podil austenitické faze Ize pozorovat
v isotermickém fezu ternarnim diagramem pfii teplot¢ 1100 °C (Obr. 4b). Tato teplota je
obecné povaZovana za horni mez pro RZ austenitickych oceli [3]. P¥i vys§ich teplotich

(kolem 1150 °C) jiz dochazi k tvorbé nezadouciho delta feritu (stejn¢ jako pfi vys$Sim obsahu
chromu).

Nikl kromé toho, Ze rozSifuje oblast austenitu, také sniZuje teplotu Ms pocatku
martenzitické pfemény pfi ochlazovéni z teploty RZ. Stejn& piisobi i viechny dalsi prvky
béZné pouzivané pro legovani téchto oceli, v€etné chromu a molybdenu, které pti vyssSich
teplotach podporuji tvorbu feritu.

Vliv legujicich prvkili na fazové slozeni vysledné struktury lze ptiblizn¢€ predikovat také
pomoci Schaefflerova diagramu (Obr. 5) [3]. Pro vyjadifeni soucasného ucinku vSech
legujicich prvki je zde zaveden tzv. ekvivalent (potencial) chromu, respektive niklu, které 1ze
vypocitat pomoci empirickych vztahl. U austenitickych korozivzdornych oceli je z hlediska
pozadovanych vlastnosti nutné sledovat zejména podil delta feritu ve struktufe.
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Obr. 5: Schaefflertiv diagram pro korozivzdorné oceli [3]

2.2. Vliv legujicich prvki

2.2.1. Uhlik

Uhlik je zdkladnim slitinovym prvkem vSech oceli. Se Zelezem tvofi intersticidlni tuhy
roztok s omezenou rozpustnosti, kterd zavisi na krystalové miiZzce jednotlivych modifikaci
Zeleza a ovliviiuje fazové transformace. Pfi prekroCeni rozpustnosti se vylucuje jako
samostatnd faze — karbid Zzeleza Fes;C, ve vysoce legovanych ocelich tvoii karbidy
s karbidotvornymi slitinovymi prvky (jednoduché ¢i komplexni). Podobné jako dusik
rozSifuje oblast austenitu a vyraznéji nez ostatni slitinové prvky sniZuje teplotu Ms. ZvySeni
obsahu uhliku u austenitickych korozivzdornych oceli miiZe mit za nasledek jejich horsi
svaftitelnost a nachylnost k MKK, nebot’ mohou precipitovat nezadouci karbidy chromu. Na
druhou stranu mé uhlik zpeviiujici Gcinek; zpeviluje tuhy roztok a miiZe zpusobit precipitacni
zpevnéni [7; 8]. Uhlik ma sklon k makrosegregaci v prubéhu tuhnuti roztoku (vétSinou vice
nez jiné legujici prvky) a silny sklon k segregaci na defektech vyskytujicich se v
mikrostruktufe (hranice zrn, dislokace) [9].

2.2.2. Chrom

Chrom je nutnou piisadou korozivzdornych oceli pro zajisténi schopnosti pasivace.
S jeho rostoucim obsahem se zvySuje korozni odolnost. JelikoZ jde o stfedné karbidotvorny
prvek u ternarnich slitin Zelezo-chrom-uhlik, je nutno pocitat pouze s ¢astecnym rozpusSténim
v tuhém roztoku. Urcitd ¢ast chromu vytvoii s uhlikem karbidy, proto musi byt minimalni
obsah chromu v oceli vys$si. Optimalni mnozstvi chromu pro oceli s niz§im obsahem uhliku se
pohybuje mezi 12 az 14%. Pti vyS$Sim obsahu uhliku nebo pfi vy$§im poZadavku na odolnost
proti korozi 14 a7z 16%. Afinitu k uhliku je nutné vzit na zfetel také v pribc¢hu TZ, kdy za
urcitych teplot muze dochazet k precipitaci karbidl a s tim souvisejicimu lokalnimu ochuzeni
tuhého roztoku a sniZzeni korozni odolnosti. Obzvlasté problematicka je precipitace karbid
typu M23Cs. Pii vyS$Sim obsahu chromu a vhodnych podminkdch muze také dochéazet
k vyluovéni intermedidrni faze 0 s proménlivym sloZenim a tvrdosti okolo 1000 HV, ktera

ma pak negativni dopad nejen na korozni odolnost, ale i na mechanické vlastnosti [1]. Chrom
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Vv

stabilizuje ferit pti vysSich teplotach. Tento efekt ma vSak pouze chrom rozpustény v tuhém
roztoku. U stabilizovanych slitin, kde je uhlik v karbidech véazan titanem nebo niobem, je
nutno pocitat s vétsSim podilem chromu rozpusténého v tuhém roztoku, a tak moZnym veétSim
podilem feritu ve struktufre. [3]

2.2.3. Nikl

Vv,

Nikl je druhym nejdtlezitéjsim legujicim prvkem korozivzdornych austenitickych oceli.
Maximélni rozpustnost v Fe-a odpovida 6,1 + 0,5 % pii 475 °C, v austenitu se pii 300 °C
rozpusti ca 4,6 % Ni. Patii mezi austenitotvorné prvky, zpomaluje fazovou transformaci Fe-y
— Fe-a a v rovnovaZzném diagramu Zelezo-uhlik posouvé eutektoidni bod doleva a k niZ8§im
teplotam. U niklovych oceli je tieba pocitat s velkym odmiSenim, které 1ze sniZit dlouhou
vydrzi na vysokych teplotach, zcela odstranit vSak nelze. Tyto oceli maji diky niklu vysokou
houZevnatost i za nizkych teplot. V ternarni soustavé Fe-C-Ni netvoii nikl samostatny karbid,
takZe je uplné rozpustén v zakladni matrici. Nikl zvySuje pevnost vice nez chrom, ale méné
neZ mangan a kfemik [2]. Déale zvySuje korozni odolnost v reduk¢énich kyselinach, zjemiiuje
krystalizaci a zvySuje mez kluzu [1].

2.2.4. Mangan

Mangan je jednim ze zdkladnich prvkil vyuzivanych k dezoxidaci a odsifeni oceli,
v urcitém obsahu se tudiZ vyskytuje prakticky u vSech oceli. Je slabé karbidotvorny (rozpousti
se pouze v cementitu). Mangan rozpustény v tuhém roztoku Fe-o zplsobuje deformaci
krystalické mfizky, ¢imz zvySuje mez elasticity a omezuje tak pohyb dislokaci. Nasledkem je
nejen zpevnéni feritické matrice, ale i snizend taZnost. V rovnovazném diagramu Fe-FesC
posouvé eutekticky bod doprava, coZ znamena, Ze zvySuje rozpustnost uhliku v austenitu [2].
Podobné jako nikl je mangan austenitotvorny prvek. Piisada manganu sniZuje teplotu
martenzitické transformace, ¢imz stabilizuje austenit. Déle zvySuje rozpustnost dusiku
v austenitu, a tak wumoZnuje C¢astecné nahrazeni niklu dusikem v nizkoniklovych
austenitickych ocelich [3]. MiZe také nahradit drazsi nikl. Pfi obsahu nad 3% sniZuje sklon
k praskani svart, ale zhorSuje obrobitelnost [1].

2.2.5. Dusik

Dusik je stejné¢ jako uhlik intersticidlni prvek, ktery stabilizuje austenit. Jeho rozpustnost
v austenitu €ini az 2,4%, zatimco ve feritu je pouze 0,1% pii 1100 °C. V ocelich €asto tvoii
nitridy, resp. karbonitridy s nékterymi slitinovymi prvky a jeho vyskyt vyznamné ovliviiuje
kinetiku precipitace karbidi, nitridGi a karbonitridd. V austenitickych a duplexnich ocelich
zvySuje dusik odolnost vici lokdlnim formam koroze, jako je bodova, Stérbinova nebo
mezikrystalova koroze (obzvlasté v kombinaci s molybdenem) [1; 10].

Obsah dusiku méa také priznivy vliv na pevnostni vlastnosti, avSak ke zvySeni pevnosti
dochézi pouze v uzkém rozmezi koncentraci (u stabilizované oceli 08Ch18N10T pro jadernou
energetiku byl pozorovan nariist pevnosti ca do 0,02%, s vy$§im obsahem pak opét pokles).
Zpevnujiciho uinku dusiku je vyuzivano spiSe u nizkouhlikovych austenitickych oceli, které
obsahuji max. 0,03% uhliku (z diitvodu zabranéni zcitlivéni pfi svafovani), a tak maji i
pomérné¢ nizkou mez kluzu. Pfidavek dusiku (max. do 0,2%) zde pak kompenzuje
nedostatecny zpeviujici efekt uhliku. [8]

2.2.6. Kremik

Kiemik je jednim z prvkl pouzivanych k desoxidaci oceli, proto se v urcité koncentraci
vyskytuje ve vSech ocelich. Obecné vSak neni povazovan za leguru, pokud je jeho obsah nizsi
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nez 0,5%. Tento prvek je silné feritotvorny, netvoii karbidy a ma vysokou rozpustnost ve
feritu (az 14% za RT), jehoZ pevnost zvySuje [11; 12]. V ternirni soustavé Fe-C-Si zuZuje
oblast austenitu a posouva eutektoidni bod doleva a k vyssim teplotam (zvySuje transformacni
teploty).

Kiemik se vyuzivd v oblasti korozivzdornych oceli, zejména u oceli Zarovzdornych
(korozné odolné za vysokych teplot). U austenitickych korozivzdornych oceli pridavek
kfemiku zpomaluje nauhliCovani a podili se na tvorbé ochranné vrstvy [10; 11; 12].
V austenitickych oceli legovanych molybdenem mensi ptfisada kfemiku spolecné s médi
zlepSuje korozni odolnost vii€i kyseliné sirové [10]. V koncentraci 3 - 4% odstraiuje
nichylnost k mezikrystalické korozi a zvySuje odolnost vici korozi ve vrouci kyseling
dusi¢né [1]. Kifemik vSak mize podporovat vylucovani nezadouci sigma faze u austenitickych
chromniklovych oceli [3].

2.2.7. Molybden

Molybden obsaZeny v chromniklovych ocelich zvySuje odolnost proti korozi v aktivnim 1
pasivnim stavu (ve vSech prostfedich vyjma vroucich roztoka kyseliny dusi¢né [1]). Vysoky
obsah molybdenu (béZné€ 2 - 4%, n€kdy az 8%) redukuje nichylnost k pittingu v ptipadé
korozivzdornych oceli [10; 9]. Molybden zvySuje podil feritu ve struktufe austenitickych
korozivzdornych oceli, a tak zajiStuje vétsi mnoZstvi rozhrani feritu a austenitu. Na téchto
rozhranich pak pfednostné precipituji karbidy, coz pii béznych podminkach zmirni precipitaci
po hranicich austenitickych zrn a tak sniZi nachylnost k mezikrystalovému napadeni [3]. Tyto
oceli mohou byt pro dal$i zvySeni koroznich vlastnosti také stabilizovany titanem (AISI
316Ti). Molybden je stiedné silné karbidotvorny. Casteéné se tedy rozpousti v matrici a Gast
tvofi s uhlikem karbidy. Ve smésnych karbidech (Fe,Cr,Mo0)»3Cs¢ se mlze rozpustit 3,5 az
10% Mo. Pii nizkém obsahu molybdenu se tvoii podvojny cementit (Fe,Mo)sC, ve kterém
mohou byt rozpusténa az 4% molybdenu. Pfimés molybdenu prodluZuje dobu, po kterou je
tento karbid stabilni pii vySSich teplotach. [1; 12]

Molybden je feritotvorny prvek, proto jim legované austenitické korozivzdorné oceli
musi mit vyS$i obsah niklu, aby nedochézelo k nadmérné tvorb¢ delta feritu a byla zachovéana
austeniticka struktura [3; 12]. Oceli s pfisadou molybdenu se tepelné¢ zpracovavaji
rozpousStécim Zihanim na teploté 1100 azZ 1150 °C s naslednym ochlazenim do vody. I po TZ
vSak zustavaji v matrici nerozpusténé karbidy, které snizuji vrubovou houzevnatost oceli, na
druhou stranu ale také zpomaluji riist zrna, coZ poskytuje oceli jemnozrnnost. Molybden také
sniZuje zacatek a konec martenzitické transformace, zvySuje Zaropevnost a pevnost za tepla
[2; 12].

Podle experimentl provedenych na ocelich AISI 321 a AISI 316Ti v préci [13] molybden
v ocelich stabilizovanych titanem tvoii karbid typu MC spole¢né s titanem a zvySuje tak
stabiliza¢ni ucinek. Tyto komplexni karbidy titanu jsou diky molybdenu navic udajné
stabiln€j$i neZ samotné TiC. Na druhou stranu ma samotny molybden znac¢ny sklon tvofit
intermetalické slouceniny s chromem a mtiZe tak dochazet k precipitaci intermetalickych fazi.
Tyto intermetalické faze vSak vazi chrom v mnohem menSim mnoZstvi nez je tomu
v karbidech M23Cs, tudiz lze ptedpokladat, Ze vliv na zcitlivéni oceli zde bude pouze mirny,
obzvlasté piihlédne-li se k pomérné malému mnozZstvi v jiZ stabilizované struktufe. Nicméné
vysledky tohoto vyzkumu ukazuji, Ze u oceli AISI 316Ti bylo dosaZeno vyssi odolnosti vici
MKK, nez je tomu u oceli AISI 321 a to pravé diky piisadé¢ molybdenu [13]. (V tomto
srovnani je samoziejm¢ brano v tuvahu pouze hledisko korozni odolnosti, porovnani
alternativnich materialt k 0SCH18N10T neni pfedmétem této prace).
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2.2.8. Méd

M¢ed je slabé austenitotvorny prvek. Jako elektrochemicky uSlechtily prvek zvySuje
pasivacni schopnost, podporuje tak i¢inek molybdenu, zejména v neoxidacnich kyselinach a
v prostiedich kyseliny sirové [1; 12]. Za ucelem zvySeni korozni odolnosti austenitickych
chromniklovych oceli je legovano médi spolu s piisadou molybdenu. Matrici po RZ t&chto
oceli pak tvofi austenit, ve kterém jsou vylouceny komplexni karbidy chromu. Obsah médi v
téchto ocelich byva 3 %, coZ je hodnota odpovidajici maximalni rozpustnosti médi v austenitu
[12]. Méd také zlepSuje obrobitelnost a vzhledem ke sklonu k segregaci se vyuziva
u precipitaéné vytvrditelnych oceli (obsah nad 0,30 % miiZe zplsobit precipitacni zpevnéni)
[1;12;9].

2.2.9. Titan

Jde o prvek s nejvyssi afinitou k uhliku i dusiku v ocelich, proto je Casto pouZzivan ke
stabilizaci austenitickych korozivzdornych oceli. Titan tvoii v ocelich velmi stabilni karbidy,
nitridy a karbonitridy. V pribéhu TZ korozivzdornych austenitickych oceli tak dochazi
v podstaté k vyvazani uhliku z tuhého roztoku titanem, a tak je zabranéno precipitaci karbid
chromu (M23Cs), které mohou za ur€itych podminek zptisobovat mezikrystalové napadeni
téchto oceli. Minimalni obsah titanu se urcuje s ohledem na obsah uhliku v oceli, zaroven je
ale nutné hlidat 1 horni mez (byva okolo 0,8 %), jelikozZ titan jako feritotvorny prvek zvySuje
obsah delta feritu ve struktufe, ktery je nezadouci z hlediska mechanickych vlastnosti za tepla
(stabilizaci se navic zamezi vyluCovani karbidi chromu, ktery pak zlstdvd veEtsi mérou
v tuhém roztoku a vice také prispiva ke stabilizaci delta feritu). V dusledku precipitace
sekundarnich karbidli a karbonitridl titanu ocel zaroven vytvrzuje (podobné jako je tomu u
niobu). Obsah titanu se pohybuje nejcastéji okolo 0,08 %. Pfi obsahu 0,02 % titanu se tvoii
pfedevSim nitrid, ktery zjemiiuje zrno, jeho vytvrzovaci tucinek je vSak slaby. [1; 2]

2.2.10. Niob a tantal

Svymi vlastnostmi jsou niob a tantal velmi podobné prvky s vysokou afinitou k uhliku 1
dusiku, ¢ehoz se vyuZziva pfi stabilizaci austenitickych korozivzdornych oceli [1]. Niob tvofi s
uhlikem karbid NbC. Pokud je v oceli rozpustén soucasné i dusik, tvoii se karbonitrid
Nbx(N,C)y. Rozpustnost karbonitridi v austenitu zavisi na obsahu niobu, uhliku a dusiku. Po
precipitacnim vytvrzovani (mezi 500 - 600 °C) niob podstatn¢ zvySuje mez kluzu. Po TZ je
vazan v karbonitridech a pouze jeho mald Cast zlstava rozpusténa ve feritu, jehoZ pevnost
nepatrné zvySuje. Také zvySuje pevnost za tepla a mez teceni. Optimalni mnozZstvi niobu se
pohybuje mezi 0,02 az 0,06 %. [2]

2.2.11. DalSsi prvky

Nékteré druhy austenitickych chromniklovych oceli mohou obsahovat prvky jako S, Se,
P, Pb, pro zlepSeni obrobitelnosti. Tyto prvky vSak zaroven sniZuji korozni odolnost [1].

2.3. Mikrostruktura korozivzdornych austenitickych oceli

Mikrostruktura tvafenych austenitickych oceli zavisi na chemickém slozeni a dale je
ovlivnéna metalurgickymi procesy (odlévanim), pii nichZ se tvoii primarni faze, i naslednym
tepelnym zpracovanim, pii némz dochazi k rozpousSténi téchto fazi a pfipadné nésledné
precipitaci. Chemické sloZeni, resp. pomér feritotvornych a austenitotvornych prvka u
béZnych austenitickych korozivzdornych oceli (typicky AISI 304) je principialné nastaven
tak, aby struktura byla austenitickd i za RT. Oceli, které jsou vSak navic legovany dal$imi
prvky, jako je kifemik, molybden, titan nebo niob (AISI 302B, 316, 317 321, 347), mohou jiz
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vzhledem k vétsimu poctu téchto feritotvornych prvkl obsahovat v matrici ur¢ity maly podil
delta feritu. Ke stabilizaci delta feritu byvaji Casto nachylné také oceli s nizkym obsahem
uhliku (jako AISI 304L, 316L) [3]. MnoZstvi delta feritu ve struktufe je pak zavislé na
chemickém sloZeni oceli, na jeho homogenité, ale i na zplisobu vyroby a zpracovani za tepla.

Mikrostruktura vyzihané oceli je tvofena rovnoosymi austenitickymi zrny c¢asto se
znanym poctem Zihacich dvojcat pozorovatelnych svételnou mikroskopii. Specidlnimi
leptadly 1ze na metalografickém vybrusu vyvolat hranice téchto austenitickych zrn bud’
vcetné, nebo bez Zihacich dvojcat (obr. 6a, 6b). Pokud je ocel deformacné zpevnénd, zrna jsou
deformovana a je mozné pozorovat také skluzové pasy. Ve stabilizovanych ocelich se déle
vyskytuje 1 ur€ity podil delta feritu. Ten Ize nalézt vétSinou po hranicich austenitickych zrn,
piipadné v trojnych bodech a Casto obsahuje ndpadné mnozstvi precipitatt (karbida titanu).
Dalsi mikrostrukturni objekty jako jemné precipitaty, deformacni dvojCata nebo vrstevné
chyby lze pak pozorovat pouze pomoci elektronové mikroskopie [3; 14; 15].

-~ > \ b
N N> ™ . sl 5 e
- s - /\‘\‘ v 4 3 ¥
— “ | Ny >
- N
>
.y V% - ; .
» | | N Pl
b ] i Vel
e~ ' - 1
\ ’ f }
\ it S 4 -
b R
s o ¥ | ——
’
» - ~ e { -
O |
AN | i
N S \
/{‘ > s i
A 1 ' "
- - \ / »” { 9L
B8 VAL )
o 7 i . ot 4%, A ! -y
& - - -
<Y e
\ S i ioN
e e W 1
- - ( -~ \ .
e - |
ez | . N » A
L= , - b
a) 2 % ) <

Obr. 6: Ocel AISI 316 pb RZ 1035 °C a zachlazeni do Vociy; a) leptano na hranice zrna, lze
pozorovat viditelna Zihaci dvojcata (leptadlo H>O, HCI, HNOs 1:1:1) [3]; b) naleptana pouze
hranice zrna (leptino elektrolyticky: 60% vodny roztok HNO3, 0,6V, 2min, platinové katoda)
[3]

U méné legovanych austenitickych oceli se muze za velmi nizkych teplot nebo
nasledkem vétSiho stupné plastické deformace za studena tvofit ve struktuie lokalné
martenzit. Pfitomnost martenzitu vede na jedné strané ke zvySeni meze kluzu, ale na druhé
stran€ zaroven ke sniZeni plasticity a korozni odolnosti.

2.3.1. Vyvoj struktury v jednotlivych stadiich vyroby

Pii ochlazovani ztaveniny vznikd primarni krystalizaci delta ferit, ktery néasledné
transformuje na austenit. Transformace na austenit pii ochlazovani je vSak zavisla na kinetice
difuznich d&jt. Lokélni zvySeni obsahu feritotvornych prvkd, resp. zvySeni poméru Cr:Ni,
sniZuje volnou entalpii delta feritu v téchto oblastech a ten se tak bliZzi svému stabilnimu
stavu. Pokud se koncentracni rozdily mezi austenitem a feritem pfi ochlazovani nemohou
difuzi vyrovnat, zlstava delta ferit zachovan [16; 17]. Pfi delsi prodlevé na teploté dochazi
k homogenizaci tuhého roztoku, ¢imZ podminky pro vznik delta feritu zanikaji, a ten
transformuje na austenit (experimentaln¢ dokazano pro AISI 321 v préaci [18; 17]). Pro tvorbu
delta feritu maji tedy kromé chemického sloZeni z4sadni vyznam i technologické poméry pii
tvafeni a TZ, které urCuji strukturni stav materidlu a tim i kinetiku difuznich dé&ju. Delta ferit
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ovlivituje do znacné miry jak mechanické a technologické vlastnosti, tak vlastnosti fyzikalni a
korozné chemické. Pozadavky na jeho pfitomnost v austenitickych ocelich jsou protichidné.
Na jedné strané s vySSim obsahem delta feritu klesa tvafitelnost za tepla v disledku vzniku
trhlin na fazovém rozhrani d-y vyvolanych rozdilnou tvafitelnosti obou fazi. Na druhé strané
delta ferit zlepSuje svafitelnost, jelikoz pii svafovani ucinné potlacuje nachylnost ke vzniku
trhlin za horka. [17; 19]

V pribéhu ochlazovani taveniny dochazi zaroven k vyluovani intermedidlnich fazi
(karbidickych, nitridickych, sulfidickych, ¢i intermetalickych). U titanem stabilizovanych
austenitickych oceli Ize pak ve struktufe pozorovat piedev§im primarni karbidy, nitridy a
karbonitridy titanu, a sulfidické, pfipadné karbosulfidické vméstky. Zejména nitridy a
karbonitridy titanu jsou teplotné velmi stilé a odoldvaji RZ provadénému na horni mezi
doporuc€enych hodnot [13; 20]. Jak je popsadno v praci zabyvajici se tepelnym zpracovanim
oceli 08CHI18NI10T, k tepelnému ovlivnéni téchto Castic dochdzi az béhem prodlevy na
teploté 1300 °C [20]. Tyto faze se vylucuji po hranicich primérnich austenitickych zrn, avSak
v konecné struktuie je 1ze nalézt prakticky libovolné po hranicich i uvnitt rekrystalizovanych
zrn austenitu diky rekrystalizaénim pochodiim v pribéhu nasledujiciho tvareni ¢i TZ.
Nejvyznamnéj$i intermedidlni faze a jejich chemické sloZeni jsou uvedeny v tab. 1 a
podrobnéji popsany v nasledujicich podkapitoléach.

Tabulka 1: Sekundarni faze pozorované v austenitickych korozivzdornych ocelich [3]

Faze Krystal. Miizkovy SloZeni Poznamky
miizka parametr [nm]
M23Cs fce ao=1,057-1,068 (Cr16FesMo0,)Ce Nejcastéji sledovany karbid
(Cri7FessMoy5)Cs | Vv austenitickych korozivzdornych
(Fe,Cr)23Cs ocelich. Precipituje mezi tepl. 500-
950 °C; nejrychleji v rozmezi 650-
700 °C.
M¢C fce ap=1,085-1,111 (Cr,Co,Mo,Ni)sC | Tvofi se v austenitickych ocelich
(FesMos)C obsahujicich molybden nebo niob pfi
(FesNbs)C dlouhodobych teplotnich expozicich.
(FeCr3)NbsC
MC kubicka | ap= 0,430-0,470 TiC, Velmi stabilni karbid. Vyskytuje se
NbC v ocelich obsahujicich titan nebo
niob. VétSinou vaZe i dusik.
Sigma tetragon | ao=0,8799-0,9188 | FeCr Mize se tvofit pfi dlouhodobém
(0) 4lni co=0,4544-0,4599 | FeMo vystaveni teplotim 650 — 900 °C,
Fe(Cr,Mo) vyrazné rychleji z O&-feritu neZ
(Fe,Ni),(Cr,Mo), austenitu. Zpusobuje kiehnuti oceli.
Chi (X) bce ao = 0,8862-0,892 Fes6CrinMoio Pozorovdn ve slitindch s vétSim
(0-Mn) (Fe,Ni)3CrisMoy | obsahem molybdenu. Chi precipituje
M,:C pfi teplotach 730 — 1010 °C.
Lavesova | hexagon | ao=0,470-0,4744 FeoMo Tvoii se v austenitickych slitindch
faze () 4lni co=0,772-0,7725 (Ti23Moo) s vét$sim obsahem molybdenu, titanu
(FesoCrsSis) nebo niobu pfi dlouhych expozicich
na teplotach 600-1100 °C.

Béhem nésledujicich krokti zpracovani materidlu (TZ a tvafeni) pak muze dochézet
jednak k odpeviiovacim pochodiim, rekrystalizaci deformovanych zrn a rozpousténi karbidii a
intermetalickych fazi (b&hem tvafeni & tzv. RZ), nebo naopak k precipitaci sekundérnich
karbida v austenitické matrici, pokud je aplikovano stabiliza¢ni Zihani. Struktura se urcitym
zpusobem také déle vyviji, vétSinou dlouhodobé¢, v pribéhu provozu soucasti (tzv. starnuti). U
nestabilizovanych oceli tak mohou v zavislosti na podminkach precipitovat nezadouci
karbidické, Ci intermetalické faze ochuzujici tuhy roztok o chrom a sniZujici korozni odolnost
nebo i mechanické vlastnosti. Precipitace karbidll a intermetalickych fazi pak mtze probihat
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jak po hranicich zrn, tak uvnitf zrn, a to v zavislosti na typu fiaze a termodynamickych
podminkéch, potazmo kinetice precipitace (popsano detailné€ v nasledujicich kapitolach).

2.3.2. Karbidy typu M23Cs

Jde o nejéast&ji sledovany karbid v austenitickych korozivzdornych ocelich. Casto je
popisovan jako Cr3Ce karbid, ve skutecnosti vSak jde o komplexni karbidy M»3C¢ kde M
zastupuje riazné kovové prvky (n€ktera konkrétni sloZeni jsou uvedena v tab. 1). Precipitace
téchto karbida po hranicich zrn béhem svafovani nebo TZ zplsobuje zcitlivéni ¢ili nachylnost
k MKK. U nékterych druht oceli je pro zamezeni zcitlivéni sniZzen obsah uhliku (AISI 304L,
316L) nebo ptridavany siln¢ karbidotvorné stabilizujici prvky (AISI 321, 347).

Precipitace karbidii M23Cs nastiva pii vystaveni austenitickych oceli ve stavu po RZ
teplotam 500 — 950 °C. Nejvétsi rychlost precipitace 1ze ptitom pozorovat mezi 650 — 700 °C.
Precipitace zacind nejprve na hranicich austenitickych zrn s delta feritem. Nasledné se
karbidy vylucuji i na dalSich nekoherentnich rozhranich (hranicich zrn a dvojcatech) a az v
posledni fad€ dochdazi k precipitaci na rozhranich koherentnich dvojcat. Tyto karbidy mohou
navic také vznikat na rozhranich matrice / inkluze. Morfologie téchto karbidi se muze liSit
v zavislosti na teplot¢ a dob& precipitace. Nejlépe lze tyto castice studovat pomoci
extrak¢nich replik. Pfi nizSich teplotach precipitace mé tento karbid tenky souvisly plochy
tvar. Pfi precipitaci mezi teplotami 600 — 700 °C se pak vytvareji dendritické vé&jitovité
¢astice v trojnych bodech hranic zrn, které ¢asem zkompaktnuji a hrubnou. Pfi jesté vyssich
teplotach tyto karbidy precipituji po hranicich zrn jako samostatné globularni ¢astice, jejichz
tvar je ovlivnén orientaci hranice zrna, disorientaci sousednich zrn (misfitem) a teplotou.
Castice, které precipituji na nekoherentnim rozhrani dvojéat, jsou lamelarni nebo ty&inkovité.
Ty, které precipituji na koherentnich rozhranich, jsou naopak deskovité. Karbidy, které se
tvoii pii niZsich teplotach, jsou pak z hlediska odolnosti proti MKK nejSkodlivéjsi. [3; 6]

V préaci [14] byl popsan vyvoj téchto karbidi ve struktufe oceli AISI 304L na in situ
zafizeni pomoci transmisni elektronové mikroskopie (TEM). Pii tomto experimentu byl
pozorovan vznik ojedinélych zarodkii na rozhrani zrn po dosazeni teploty 650 °C, které s delsi
dobou vydrze rostly a agregovaly do formy souvislého filmu. Tento film pak vZzdy rostl
z hranice smérem do jednoho zrna a na stran¢ protilehlého zrna se tvofila zéna ochuzena o
chrom.

2.3.3. Karbidy typu MsC

Tyto karbid jsou pozoroviany u austenitickych korozivzdornych oceli legovanych
molybdenem nebo niobem pii dlouhodobych expozicich na vysokych teplotach (u AISI 316
obsahujici 2 - 3 % Mo dojde k vylouceni téchto karbidli pfiblizné¢ po 1500 h na teploté
650 °C) a obvykle se vylucuji po hranicich zrn. Néktera Castéji pozorovana chemicka slozeni
jsou uvedena v tab. 1. [3]

2.3.4. Karbidy typu MC

Slitiny obsahujici pfisadu karbidotvornych prvka jako titan nebo niob tvoii piednostné
karbidy téchto prvka. Aby bylo maximélné vyuzito vyhod takového sloZeni, je zafazovéano
tzv. stabilizacni Zihani, pfi kterém se veskery volny uhlik navaZe do formy karbida titanu,
piipadn¢ niobu. Toto zihani se provadi bézné u oceli AISI 321 ohfevem a nékolikahodinovou
vydrzi zpravidla na teplotich mezi 845 - 900 °C. Tyto karbidy precipituji uvnitf
austenitickych zrn na dislokacich nebo vrstevnych chybach. Nékteré mohou také precipitovat
na hranicich zrn. Karbidy titanu maji spiSe nepravidelny tvar a pfi sledovani na svételném
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mikroskopu byvaji zbarvené do Seda. Mnozstvi titanu ¢i niobu v téchto slitindich musi byt
peclivé nastaveno tak aby vyvazan vSechen nadbyte¢ny uhlik. [3]

N¢ékteré zdroje také uvadeji, ze piitomnost karbidi typu MC (na tkor karbid M23Cs)
zvySuje Zivotnost soucasti pfi tinavé nebo creepu, coZ je prisuzovino experimentalné zjisténé
lepsi odolnosti MC karbidt proti kavitaci [21].

2.3.5. Nitridy a karbonitridy

V praxi karbidy titanu i niobu vzdy obsahuji urCity podil dusiku, pficemz tyto prvky
radé€ji vytvareji Cisté nitridy. Nitridy titanu maji obvykle jasné Zlutou barvu az oranZovou a
krychlovou morfologii. Morfologie a barva karbonitridi je pak proménliva v zavislosti na
podilu uhliku a dusiku a prechézi ze Zluté do Sedavé [3]. Nitridy a karbonitridy titanu (a resp.
i niobu) jsou termodynamicky stabiln€jsi nez ptislusné karbidy, nebot’ afinita dusiku k titanu
nebo niobu je vyssi, neZ je tomu u uhliku. Nitridy a karbonitridy obsazené ve struktuie jsou

tudiZz vesmeés primarni a nadslednymi operacemi za tepla jsou ovlivnény jen minimalné [13].

Nitridy chromu nejsou u austenitickych chromniklovych oceli béZné pozorovany, mohou
se vSak vyskytovat v povrchovych vrstvach dili kontaminovanych dusikem z provoznich
medii, nebo u oceli, které maji zvySeny obsah dusiku za ticelem zpevnéni. [3]

2.3.6. Sulfidy a karbosulfidy

Nejbéznéj$Sim sulfidem v austenitickych ocelich je MnS. Pfi nizZ§im obsahu manganu
voceli vSak mize byt ¢ast manganu v sulfidech nahrazena chromem. Pokud je obsah
manganu mens$i neZ piiblizné 0,2 %, vytvéreji se sulfidy Cist¢ chromové. Tyto sulfidy jsou
vSak pomérné tvrdé a maji negativni vliv na obrobitelnost (Zivotnost néstroje). Do nékterych
typl nerez oceli se za ucelem zlepSeni obrobitelnosti pfidava urcité mnoZstvi selenu, ktery
zpusobi vylouceni selenidii manganu na ukor jeho sulfida [3]. V typech obsahujicich titan
jsou Casto pozorovany také primérni sulfidy a karbosulfidy titanu, jako napt.: Ti2S, Ti2SC,
Ti4CaSs. [3; 22]

2.3.7. Intermetalické faze

Béhem expozice na vysoké teplot¢ se mohou vytvofit nékteré druhy intermetalickych
fazi. Tyto faze jsou tvotfené ze dvou nebo vice riznych kovd, principidlné sloZené z titanu,
vanadu nebo chromu (slozka A) a manganu, kobaltu, Zeleza nebo niklu (slozka B). Nékteré
z téchto fazi jsou stechiometrické slouceniny. Patrné nejdulezitéjsi z téchto fazi je faze sigma
(0). Mén¢ legované typy austenitickych korozivzdornych oceli, u nichz se nevyskytuje delta
ferit, jsou na vznik této faze relativné malo nachylné. Opakem je tomu u vySe-legovanych
slitin a slitin obsahujicich ve struktufe delta ferit. Sigma faze je z hlediska chemického slozeni
Casto popisovana jako FeCr, pfestoZze jeji chemické sloZeni je mnohem komplexnéjsi a
pomérné proménné (v rozsahu B4A az BAy) [3].

Faze 0 je intermetalicka faze bohatd na chrom a molybden, kterd se obecné vyskytuje u
vysoce legovanych korozivzdornych oceli obsahujicich velké mnozstvi chromu nebo
molybdenu (pfipadné oboji). Vylucovani této faze vSak mohou také podpofit prvky jako napf.
kifemik nebo tvafeni za studena. B&€Zn€ se vyluCuje vrozsahu teplot 650 — 900 °C pii
dlouhodobé vydrzi. PfiCemz vylucovani probiha vyrazné rychleji z delta feritu nez z austenitu.
Pfitomnost sigma faze ve struktufe zpusobuje zkiehnuti oceli, které se projevi pii teplotich
pod ca 595 °C. Daéle sniZuje odolnost oceli vii¢i silnym oxidaénim ¢inidlim a podobné jako
karbidy M»23Cs zpiisobuje zcitlivéni oceli k mezikrystalové, dillkové a Stérbinové korozi. Lze
ji v8ak opét rozpustit vhodn& provedenym RZ. Morfologie této fize je velmi proménliva. Jeji
pfitomnost byla Casto ovéfovéna leptacimi technikami, spolehlivéji lze vSak ur¢it pomoci
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rentgenové difrak¢éni fazové analyzy. Vzhledem ke své tetragondlni struktufe lze fazi 1épe
pozorovat v polarizovaném svétle [3].

Vv,

Faze X se miZe vyskytovat u slitin obsahujicich vyssi procento molybdenu, pokud jsou
vystaveny vysokym teplotim (v zdvislosti na sloZeni ca 730 — 1010 °C). Tato faze vaze uhlik
a miZe existovat ve form¢ intermetalickych sloucenin i karbidii (MisC). Chi je casto
pozorovana u slitin nachylnych k precipitaci sigma faze, ma krychlovou prostorové stiedénou
krystalovou miiZ typu a-Mn. Chi se vyluCuje nejprve na hranicich zrn, poté na
nekoherentnich hranicich dvojcat a v posledni fad€ uvniti austenitickych zrn. Jeji morfologie
se méni od tyCinkovité aZz po globularni. Stejn¢ jako je tomu u sigma fize, nukleaci a
vyluovani faze X podporuje tvaieni za studena. N&kterd pozorovana slozeni faze X jsou
uvedena v tab. 1 [3].

Lavesova féaze, tzv. n, se muze vylucovat pfi dlouhodobé expozici austenitickych oceli na
vysokych teplotich. Nejvice nachylné na tvorbu Lavesovy faze jsou pfitom slitiny obsahujici
piidavek molybdenu, titanu nebo niobu. Tyto intermetalické slouCeniny jsou charakteristické
svym obecnym stechiometrickym slozenim AB,. Vylucovani téchto fazi probihd po hranicich
zrn pii teplotaich 650 — 950 °C a maji globularni morfologii. N&ktera pozorovana sloZeni
téchto fazi jsou uvedena v tab. 1. [3]

2.3.8. Precipitace karbidi a mezikrystalova koroze

Pokud jsou austenitické korozivzdorné oceli vystaveny po delsi dobu teplotim mezi 425 -
870 °C, muZe dochézet k precipitaci po hranicich zrn, tzv. zcitlivéni oceli. Doba vydrze na
dané teploté¢ ovliviluje mnozstvi precipitati. Vlivem precipitace karbidii chromu dochézi
zaroven k ochuzeni tuhého roztoku v nejbliZz§im okoli precipitatl o chrom. V béznych typech
austenitickych oceli se vylucuji pfevazné karbidy typu M23Ce, tj. (Fe,Cr)23Cs. Pokud probiha
precipitace relativné neptetrzZité, dojde k ochuzeni tenké vrstvy podél hranic zrn o chrom
(pticemz difuze chromu pfii téchto teplotich je pfili§ pomald, aby mohlo dojit k vyrovnani
mistnich koncentracnich rozdilll), ¢imzZ je vyrazné sniZena korozni odolnost obélek zrn a ocel
se muze stat nachylnou k MKK. Zcitlivéni také sniZuje odolnost oceli vici dalsim koroznim
formam, jako je koroze dulkova, Stérbinova nebo pod napétim. [3]

Zcitlivéni muze nastat jak béhem vysokych teplot pfi provozu soucasti, tak napf.
v pritbéhu TZ pfi ochlazovani z teploty RZ. Pro lepsi orientaci v problematice (a vyvarovani
zcitlivéni oceli) slouzi TT (time temperature) diagramy zobrazujici prubéh precipitace
v zavislosti na Case a teploté¢ pro konkrétni sloZeni oceli (obr. 7 a 8). Velky vliv ma i
chemické slozeni oceli. Obr. 9 ukazuje vliv obsahu uhliku 18Cr-8Ni oceli na pribch
precipitanich dé&ji pii rtiznych teplotiach. Ktivka pro obsah uhliku 0,062 % (odpovidajici
oceli AISI 304) ukazuje, Ze tato ocel, pokud ma byt zabranéno zcitlivéni, musi byt
z rozpoustéci teploty ochlazeno béhem pftiblizné¢ 5 minut pod teplotu 595 °C. Oproti tomu
ocel AISI 304L s obsahem uhliku 0,03 % muze chladnout daleko pomaleji — pod teplotu
480 °C musi byt ochlazeno béhem ca 20 hodin. Tyto TT diagramy jsou vhodné pro prvotni
navrh parametriit TZ, které je vSak vzdy nutno na konkrétni oceli provétit (nejsou naprosto
pfesné universdlni pro rizné druhy austenitickych korozivzdornych oceli). [3]
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S -10,5 % Ni - 17,6 % Cr - 0,35 % Ti - 0,011 % N), po RZ 1100 °C, ochlazeni do vody
zobrazujici déje pfi stabilizaci na 600 — 800 °C po dobu az 50 000 h [23]

1050 — T T T T T 1050 — T T T T T
950 + ° ° ° ° 950
— 850 . . ., 850
Q Q
o o
et - ° — —
= 750 ° S 750
=] =}
'E' 650 - . ° E‘ 650
= =
550 - ° 550
450 - TIC+TiNeTi, C, S, . 6 @ 450 |-
! ! | ! | L | | ! ! L |
350
3850 0.02 0.2 20 200 200 2000 0.02 02 20 200 200 2000
Doba vydrze [h] Doba vydrze [h]

Obr. 8: TT diagram prubéhu precipitace v oceli AISI 321 (0,06 % C — 1,69 % Mn — 0,54 %
Si-0,012 % P — 0,006 % S — 9,58 % Ni - 17,48 % Cr - 0,50 % Ti - 0,011 % N): a) ve stavu
po RZ; b) po tazeni trubek — v misté s 20% redukci materialu [23]
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precipitaci karbidt. Oblast precipitace se nachazi v levé Casti grafu (uvnit smycky) [3]
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Jinym zptisobem, jak se vyvarovat zcitlivéni je pouZiti stabilizovanych oceli. Tyto oceli
obsahuji titan nebo niob (prvky s velmi vysokou afinitou k uhliku, vy$si neZ ma chrom), které
velmi rychle vaZou uhlik do formy karbidl. Tak je z tuhého roztoku odstranén piebyteCny
uhlik a zabranéno pozdé&jsi precipitaci karbidi chromu. Zachovani nesniZzeného obsah chromu
v oceli pak zaruCuje dobrou korozni odolnost. Tyto oceli jsou vhodné i pro provoz s dlouhou
vydrzi za zvySenych teplot. Nizkouhlikové oceli jako je 304L dokazi odolat pouze
kratkodobym podminkam zcitlivéni, jako je tomu béhem svafovani nebo TZ, avSak neodolaji

zcitlivéni hrozicimu béhem dlouhych provoznich Casi. [3]

Pokud dojde ke zcitlivéni materidlu, jedinym zptsobem, jak se ho zbavit, je opétovné RZ
na vysoké teploté. Parametry tohoto Zihani jsou pak zavislé na konkrétnim typu oceli a je
nutno postupovat s ohledem na hodnoty doporucené v materidlovych listech vyrobce.

2.3.9. Precipitace intermetalickych fazi

SniZeni korozni ochrany vyvolava nejen precipitace karbidd, ale i vyluCovani
intermetalickych fazi. Takovou fazi je v chromniklovych ocelich faze sigma. Tato faze
vzhledem ke své vysoké tvrdosti a kiehkosti navic negativné ovliviiuje mechanické vlastnosti
oceli [3]. Jak je popsdno v experimentu zaméfeném na svary na ocelich AISI 321 a AISI 347
[24], k vylucovani 0 faze mize dochézet transformaci jiz dfive vylou¢enych chromovych
karbidi M23Cs. O této fazi je podrobnéji pojednano v kapitole 2.9 (intermetalické faze).

2.3.10. Martenziticka preména

Martenzit v austenitickych chromniklovych ocelich se miiZze tvofit dvéma zpisoby -
kryogennim zpracovanim nebo béhem tvareni v diisledku deformace za studena. Teplotu Ms
martenzitické transformace lze vypocitat dle vzorce (1). Z tohoto vzorce je patrné, Ze
substitucni prvky chrom a nikl maji na teplotu zac¢itku martenzitické ptemeény pouze mirny
vliv v porovnani s velmi silnym vlivem uhliku a dusiku. [3]

M[°F] = 75 - (14,6 — Cr) + 110 - (8,9 — Ni) + 60 - (1,33 — Mn) + 50 - (0,47 —
Si) + 3000 - [0,068 — (C + N)] (1)

Obvyklé zbytkové mnoZzstvi dusiku v austenitickych ocelich je mezi 300 - 700 ppm
(4. 0,03 - 0,07 at.%), coZ v kombinaci s podilem uhliku mize mit velmi vyrazny stabilizacni
ucinek na austenit ve vztahu k martenzitické pfeméné. V mistech, kde vSak dojde k precipitaci
karbidu M23Cs, dochazi k lokdlnimu ovlivnéni chemického slozeni matrice - ochuzeni
austenitu o chrom a uhlik, coz zptsobi lokélni zvySeni teploty Ms, a v téchto mistech pak
muZe dojit k transformaci na martenzit (coZ je také jeden z postupii dosahovéani martenzitické
struktury v ¢aste¢né austenitickych precipitacné vytvrzenych korozivzdornych oceli). [3]

Dal$i moZnosti vzniku martenzitu je deforma¢né vyvoland martenzitickd preména.
Napétim zpisobeny martenzit se vytvaii béhem vyssich teplot nezZ martenzit vznikajici béhem

ochlazovani. Pomoci parametru Mp lze z chemického sloZeni vypocitat nejvyssi teplotu, pii
které se vytvoii dané mnoZstvi martenzitu za urcitych deformacnich podminek (2). [3]

Mpso[°C] = 413 — 462 - (C + N) — 9,2 - (Si) — 8,1 - (Mn) — 13,7 - (Cr) — 9,5 - (Ni) —
18,5 - (Mo) )

Kde Mp je teplota, pti které se vytvoii martenzit v disledku 30% skutecné tahové
deformace. Uhlik a dusik maji opét velmi vysoky vliv na stabilitu austenitu. To koresponduje
se znacnou citlivosti nizkouhlikovych oceli (napi. typ 304L) ke vzniku deformacné
indukovaného martenzitu ve struktufe. Tohoto mechanismu je sice vyuZivdno pro zvySeni
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pevnosti pfi tvareni za studena u oceli AISI 301 a AISI 302, které maji specidlné¢ k tomuto
ucelu sniZeny obsah niklu a chromu, nicméné kyZeného efektu zpevnéni se zde dosahuje
zpracovanim pfi relativné malych deformacich za nizkych teplot. Vznik martenzitu timto
zpisobem za RT je prakticky zanedbatelny. [3]

Obsah martenzitu v austenitické struktufe je z hlediska korozni odolnosti nezadouci.
SniZuje odolnost proti dilkové korozi a za urcitych podminek muiiZe zptsobovat citlivost na
vodikovou kiehkost.

3. Tepelné zpracovani austenitickych korozivzdornych oceli

Tepelnym zpracovanim je dosahovdno zmeény (optimdlné zvySeni) mechanickych
vlastnosti materialu, pfipadné sniZeni urovné€ vnitinitho pnuti, 1 zajiSténi korozni odolnosti.
Jelikoz austenitické oceli 1ze zpeviiovat pouze deformaci za studena (a piipadné precipitacné),
pfichazi v tvahou jen nasledujici druhy TZ: RZ, 7ihani na sniZeni pnuti a nitridace. U
stabilizovanych austenitickych oceli pak déle jesté stabilizacni Zihani. [3; 25]

Austenitické oceli I1ze rozdélit do 3 skupin:

a) Bé&zné nestabilizované (napt. AISI 201 304, 310, 316 apod.).

b) Stabilizované s piisadou titanu nebo niobu (AISI 321, 347, 348).

¢) Nizkouhlikové (AISI 304L, 316L, 317L).

Bez ohledu na zvoleny rezim TZ musi byt vZdy pfihlédnuto k vysoké teplotni roztaznosti
vysoce legovanych austenitickych oceli (oproti béZnym uhlikovym vys$$i ca o 50 %). Pii
ukladani materidlu do pece musi byt na tento fakt brdn ohled a v souladu s tim zvySit i
velikost mezer, aby nedoslo k deformaci souc¢asti béhem TZ. [25]

3.1. Stabilizované oceli

Stabilizované oceli maji pomérné piisné kontrolovany obsah titanu (AISI 321, ¢i
08CHI18N10T), respektive niobu a tantalu (v ptipadé AISI 347 a 348), které zpiisobuji téméef
dokonalou odolnost proti precipitaci karbidii chromu po hranicich zrn, a tak zarucuji dobrou

korozni odolnost i1 za vySSich teplot. Nicméné tyto oceli mohou vyZzadovat Zihani na uvolnéni
pnuti, zvysSeni taznosti pfipadné dodate¢nou stabilizaci. [25]

Pro dosaZzeni maximélni taZnosti, odstranéni deformacniho zpevnéni, ptipadné rozpusténi
intermedialnich fizi je vhodné RZ na vysoké teploty (ca 955 - 1020 °C). Na rozdil od
nestabilizovanych typt, které je nutné pro zamezeni nachylnosti k MKK rychle chladit do
vody, je pro stabilizované oceli dostacujici volné chlazeni na vzduchu. Nicméné¢ siln€jsi
prafezy (ca 6,5 mm a vice) je vhodné ochlazovat rychleji — tj. do oleje nebo vody. [3; 6; 25]

Pti TZ oceli stabilizovanych titanem je nutnd kontrola pecni atmosféry. Obzvlasté¢ u
plynovych peci musi byt kontrolovany spaliny, aby nedochazelo k nauhli¢eni nebo pfili§
intenzivni oxidaci. Vlastnosti téchto stabilizovanych oceli jsou velkou mirou ureny jejich
obsahem uhliku, proto nelze tolerovat jakékoli nauhliCeni béhem TZ. Pii silné oxidaéni
atmosfére se vytvareji okuje, které se nasledné obtizn¢ odstranuji specidlnimi postupy. Také
je nutné zamezit piimému plisobeni plamene na vsazku a musi byt udrZovéan nizky obsah siry
v pecni atmosféfe (obzvlasté u peci spalujicich olej). Nem¢él by byt pouZivan generatorovy
plyn pouze plyn zemni. [3]

Y s wr

3.1.1. Rozpoustéci zihani

Rozpoustéci Zihani je typicky pouZivané u austenitickych nerezovych oceli za dcelem
zvySeni taznosti, odstranéni pnuti a deformacniho zpevnéni a pfedevSim rozpusténi fazi, které
se v oceli vytvorily béhem termomechanického zpracovani. U nestabilizovanych druhti jde
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obzvlaste o rozpusténi karbidu M23Cs. Precipitace téchto karbidii se objevuje mezi teplotami
450 — 900 °C, proto teplota RZ by méla byt vyssi nez 900 °C. Tyto karbidy se vsak
rozpoustéji pomalu, pficemz je nutné jejich dplné rozpusténi v tuhém roztoku. Na druhou
stranu nesmi dojit k pfiliSnému zhrubnuti zrna. Obzvlasté neZadouci je abnormalni rist zrna,
tzv. sekundarni rekrystalizace. To znamend, Ze teplota RZ je limitovana také shora.

Teploty doporucené pro zpracovéani béZnych austenitickych oceli (AISI 201 az 304, 305,
308) se pohybuji v rozmezi 1010 °C — 1120 °C. Pro oceli obsahujici vice uhliku nebo napf.
molybden (AISI 309, 310, 316, 316L, 317, 317L) jsou vhodné teploty v intervalu 1040 °C —
1120 °C. [25; 26]

Stabilizované austenitické oceli jsou nachylnéj§i k sekundarni rekrystalizaci a
abnormélnimu ristu zrna, proto jsou doporucené teploty RZ pro tyto oceli nizsi. V piipadé
AISI 321 je doporuceno Zihat v rozmezi teplot 955 °C — 1065 °C. Doporucend vydrZ (pro
tenci prifezy) je priblizn€ 3 - 5 minut na 2,5 mm tloustky [25; 5]. Jiné zdroje uvadéji uzsi
rozsahy teplot: 955 °C — 1020 °C [26]. Pecni atmosféra musi byt kontrolovédna, aby
nedochéazelo k prudké oxidaci nebo nauhliCovani (vlastnosti oceli jsou podminény nizkym
obsahem uhliku). Nasledujici chlazeni je moZné provadét volné na vzduchu, az do prifezu ca
6,5 mm. Pro masivnéjsi dily je doporuceno chladit do vody nebo oleje [25; 26].

3.1.2. Zihani na uvolnéni pnuti

Austenitické oceli maji velmi dobré creepové vlastnosti. S tim ovSem souvisi i to, Ze pro
uvolnéni pnuti je potieba vysokych teplot - kolem 900 °C. Pfi teplotach pod 870 °C dojde
pouze k ¢asteénému uvolnéni pnuti a nékdy je vhodny ohfev aZ na teplotu RZ. Nejefektivngjsi
uvolnéni pnuti nastava pii vyssi teplot€ a s nésledujicim pomalym ochlazenim na vzduchu.
V piipad¢ nestabilizovanych oceli vSak takto provedené Zihani miiZe zpusobit vylouceni
karbid M23Cs a néslednou nachylnost k MKK. I pfesto je v nékterych piipadech nutné
takovy postup pouZit, napt. v piipad¢ soucasti vystavenych prostiedim, které zptusobuji korozi
pod napétim. Zde se obecné upiednostiuje fadné vyzihani pnuti, kterym je odvraceno
poruseni vlivem koroze pod napétim, které by mohlo nastat v fadu tydnd, i za cenu mirné
snizené odolnosti proti mezikrystalické korozi, kterd zplsobuje pomalou, dlouhodobou
degradaci materidlu. LepSim feSenim je vSak pouziti nizkouhlikovych nebo stabilizovanych
oceli, kde Zihani v rozsahu teplot 925 °C — 1010 °C umoZnuje pomérn¢ dlouhou vydrz bez
vyrazného rastu zrna a béhem pomalého chlazeni nedochéazi ke zcitlivéni oceli. Dalsi
moznosti je Zihani v rozsahu teplot 425 °C — 550 °C, kde je precipitace M23Cs velmi pomala a
tudiZ je mozna n¢kolikahodinova vydrz, aniz by doslo k zcitlivéni oceli. Tato varianta sice
pnuti v materidlu zcela neodstrani, ale miZze mit dostatecny efekt k zabranéni koroznimu
praskani. [3; 26]

Spravna volba Zihani na uvolnéni pnuti je tedy celkem problematickd. Nejefektivné;si
rezimy mohou zhorsit korozni odolnost a naopak, pokud je Zihano tak, aby byla zachovéana
maximalni korozni odolnost, nemusi dojit k efektivhimu uvolnéni pnuti.

Zihani na uvolnéni pnuti za ucelem zvySeni vrubové houzevnatosti u téchto oceli nema
vyznam jelikoZ, na rozdil od uhlikovych a jinych legovanych oceli austenitické oceli nejsou
nachylné na vrubové poruseni a maji obecné vysokou houZevnatost. [5]

3.1.3. Stabilizace

Prestoze u stabilizovanych oceli je do znatné miry eliminovéna precipitace karbid
chromu (vétSina uhliku je vazana v termodynamicky velmi stabilnich karbidech a
karbonitridech titanu), je i u téchto oceli doporuc¢eno dodate¢né stabilizacni Zihani, pokud je
pozadovana maximalni odolnost vii¢éi MKK. Pfed tim je zpravidla provedeno RZ, b&hem

28



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Diplomova prace, akad. rok 2019/20
Katedra materialt a strojirenské metalurgie Bc. Tomas Janda

kterého dojde k rozpusténi intermedidlnich Castic (primarnich pouze Castecné, sekundarni by
méli byt rozpuStény zcela). Po stabilizaénim Zihani je vétSina uhliku vazana v téchto
intermedidlnich fazich, urcita Cast je vSak stdle rozpuSténa v tuhém roztoku a umoziuje
sekundarni precipitaci karbidit MC a M23Cs. Karbidy typu M23Cs, jsou termodynamicky méné
stabilni, avSak vylucuji se pfi nizSich teplotich. Oproti tomu stabilnéjsi karbidy typu MC,
které maji na strukturu stabilizacni t¢inek, potfebuji pro precipitaci teploty vyssi. Jsou-li oceli
vystaveny teplotam, pfi kterych se provadi stabiliza¢ni zihani, je upfednostnéna precipitace

karbidi MC [25; 26].

Stabiliza¢ni zZihani pro dosazeni maximalni korozni odolnosti se provadi vydrzi na teploté
845 °C - 900 °C po dobu az 5 hodin v zavislosti na tlouStce prifezu dilu [25]. Dle [26] je
doporuceny rozsah teplot 845 °C — 955 °C. Teplotu 950 °C jako horni mez efektivniho
stabiliza¢niho Zihani uvadi také prace [27] zabyvajici se vlivem parametri stabilizace na
mikrostrukturu, jeji tvrdost a odolnost proti MKK. Zde byly po aplikaci vysSich teplot
stabilizace a nésledujici korozni zkouSce (100 h pfi 600 °C) odhaleny jiZ znamky
mezikrystalového napadeni struktury. Stabilizace muze byt provedena pied nebo v prubéhu
zpracovani materidlu a mize byt dale nasledovéana kratkodobym Zihanim na uvolnéni pnuti na
705 °C, aniz by hrozilo zcitlivéni materialu [5].

Precipitaci za teplot stabiliza¢niho Zihani Ize ale také dosdhnout precipitacniho zpevnéni
oceli. Za udéelem zvySeni poZzadované hodnoty Rpo2*° (za teploty 350 °C) byly v [8]
zkoumany mozZnosti precipitaéniho vytvrzeni oceli. Pro tento ucel byly voleny Zihaci teploty v
intervalu 700 °C - 800 °C, kdy je rychlost precipitace TiC a Ti(C,N) nejvyssi. Bylo prokazano
zvySeni meze kluzu jak u vzorkl v litém stavu, tak u vzorkd tvafenych, pficemz u tvarenych
vzorkl byl pfirtistek znatelné¢ vyssi. To svéd¢i o pozitivnim vlivu deformacniho zpevnéni
pfedchézejiciho naslednému rozpouStécimu a stabilizatnimu Zihani. Pro kyZeny efekt
vytvrzeni jsou pak uvadény optiméalni kone¢né tvareci teploty v rozmezi 950 °C - 700 °C [8].

4. Charakteristika oceli 0SCH18N10T

Ocel 08Ch18N10T je austeniticka chromniklova korozivzdorné ocel stabilizovana titanem
(v tabulce 2 je uvedeno chemické slozeni konkrétni tavby 1 limity udavané vyrobcem). Jejimi
Casto pouzivanymi ekvivalenty jsou napi. ocel AISI 321 dle normy ASTM/ASME, ¢i ocel
X6CrNiTi18-10 (1.4541) dle normy EN. Podle normy CSN pak nejblize odpovida ocel
41 7247 (chemické sloZeni oceli taktéZ uvedeno v tab. 2). U téchto oceli je vzhledem
k chemickému sloZeni vyrazné omezena precipitace karbidii chromu po hranicich zrna, a tim
riziko MKK, coZ umozZiuje pouZiti téchto oceli pro praci za teplot 425 °C - 900 °C [25].
Chemické slozeni oceli 08CH18N10T by vSak mélo splnovat oproti vySe uvedenym ocelim
vyssi naroky na Cistotu z davodi jesté lepsi stabilizace proti MKK.

Mikrostruktura této oceli je diky legovani austeniticka i za RT. V zavislosti na zpracovani
vSak muze obsahovat i rtizny podil delta feritu, karbidl a intermetalickych fazi. Ty se tvofi
jednak v pritbéhu primarni krystalizace a jednak mohou byt vylu¢ovany béhem nasledujiciho
tvafeni a TZ. Ve struktufe 1ze pak pozorovat hrubé primarni karbonitridy titanu nalézajici se
ndhodné bez vazby na hranice zrn. Vyluc€uji se sice vZdy po hranicich zrn, avSak béhem
rekrystalizace pfi tvareni ¢i TZ se vlivem migrace hranic zrn dostavaji i dovniti novych zrn.

Na jedné strané je pritomnosti delta feritu zna¢né ovlivnéna tvatitelnost za tepla - s vySSim
obsahem O&-feritu klesa v dusledku vzniku trhlin na fizovém rozhrani -y vyvolaného
rozdilnou tvafitelnosti obou fazi. Na druhé strané O-ferit zlepSuje svafitelnost, jelikoz d¢inné
potlacuje obavanou nachylnost ke vzniku trhlin za horka pfi svarovani. [17; 19]
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Tabulka 2: Chemické sloZzeni experimentdlniho materidlu — tavba 476880 oceli
08CHI18N10T, a ptedepsané limity pro tuto ocel. Pro porovnani jsou uvedena i sloZeni oceli
AISI 321 a 1.4541

C Cr Ni Ti Mn Si P S
% % % % % % % %
Tavba 476880 0,05 | 17,75 | 10,05 0,43 1,8 | 0,52 | 0,024 | 0,014

08Ch18NI10T <0,08 |17-19] 9-11 |5x%C-0,7| 1-2 | <0,8]<0,035| <0,02
AISI 321 [25] <0,08 |17-19] 9-12 | min. 5x %C | <2,0 | <1,0 | <0,045| <0,03
1.4541 [28] <0,08 |17-19] 9-12 |5x %C-0,7| <2,0 | <1,0 | <0,045|<0,015
CSN 417247 [29] | <0,08 [17-19[9,5-12 | min. 5x %C | <2,0 | <1,0 | <0,045| <0,03

Cu Mo A% N w Co H

% % % ppm % % ppm
Tavba 476880 0,1 0,08 0,11 120 0,03 0,02 2.4
08Ch18N10T <0,3 <0,3 <0,2 <500 <0,2 < 0,05 -

4.1. Vliv prostredi a poZzadavky na vlastnosti oceli

Komponenty vyrabéné z austenitické korozivzdorné oceli 08Ch18N10T jsou soucasti
primarniho okruhu reaktoru VVER 440, resp. VVER 1000. Jde o tzv. lehkovodni reaktory
odpovidajici koncepci oznacované v zapadni Evropé a USA jako PWR (Water-Water Power
Reactor). V reaktorech VVER je pouzivan jako palivo mirné¢ obohaceny oxid uranu UO: a
moderitorem a chladivem reaktort je chemicky upravend lehka voda (demi voda s kyselinou
boritou o koncentraci ca 12,2 g/dm?) [4]. Toto prostiedi neni samo o sob& chemicky piili§
agresivni, avSak plisobi zde zarovei teplota dosahujici hodnot kolem 300 °C.

Lze zde také predpokladat urCitou miru radioaktivniho zareni. V zavislosti na povaze
zéfeni a interakce hrozi napf. tepelné razy (zvySeni teploty aZ na 1000 K po dobu 1070 )
vedouci i ke zméndm mikrostruktury, zménam v uspofadani atoml v miizce, piipadné i k

transmutaci prvkd v uzlovych bodech mtizky [30]. Zkouméni vlivu radioaktivniho zatreni
vSak neni pfedmétem této prace.

Vzhledem k urceni a povaze prostfedi jsou na materidly pro jadernou energetiku kladeny
zvySené naroky. Ocel O8Ch18N10T proto musi spliiovat jak poZadavky na mechanické
vlastnosti (tab. 3, 4), tak dosahovat vys$Si makro i mikrocCistoty (tab.5). Oproti béZnym
korozivzdornym ocelim je v tomto pfipad¢ ziZen povoleny rozsah koncentraci legujicich
prvki a pro dokonalejsi stabilizaci také zvySena spodni mez obsahu titanu aZ na Sestindsobek
hodnoty obsahu uhliku (oproti pétindsobku u bézné pouzivanych stabilizovanych oceli).
Hlidan je pak zejména obsah sulfidii, oxidl, silikdtd a karbonitridi titanu hodnoceny
metodikou dle normy GOST 1778-70, pticemz problematickd je hlavné kontrola obsahu
karbonitridt titanu.

Tyto karbonitridy se vytvareji v taveniné pii tuhnuti slitiny a mohou tvofit nezadouci
shluky, resp. pfi nésledném tvareni radkovitost. MnoZstvi a morfologie téchto inkluzi je
ovlivilovana zavéreénymi operacemi pii vyrob¢ oceli vCetné¢ desoxidace. V prubéhu let byly
proto vyvijeny a zdokonalovany technologie vyroby tak, aby bylo dosahovidno mensiho
mnozstvi inkluzi, pokud moZno jemnéjSich a rovnomérné rozmisténych [8]. Obsah
karbonitrid nelze snadno sniZit dpravou chemického sloZeni, nebot’ pfisada titanu je nutna
pro stabilizaci oceli a obsah uhliku zajiStuje mechanické vlastnosti, a to jak Rpop, tak Rp.
Podobné ma pfiznivy vliv na pevnostni vlastnosti i obsah dusiku, avSak jen pfi obsahu kolem
0,2 % a s vy$§im obsahem pak opét klesa [8]. Obsah té€chto prvkil musi byt tedy pfi vyrobé
pomérn¢ piisné¢ kontrolovan. Tato pomérné slozitd problematika zahrnuje i dalSi etapy
technologie vyroby a zpracovani materialu.
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Tabulka 3: Pfedepsané mechanické vlastnosti dle GOST 1497 — 84 — zkuSebni téleso typ IV-
4, lp=50mm; dle ISO 6892-1 tvar zkuSebnich téles dle EN ISO 6892-1, ptiloha D, zkuSebni
ty¢ d 10 mm

Rozmér (mm)

Hodnocena

viastnost 5+60 | 61+100 [101 =250
Rpo2 (MPa) min. 206 min. 196
Rm (MPa) 500 + 750

A (%) min. 40 min. 38

Z (%) min. 50

Tabulka 4: Predepsané mechanické vlastnosti dle GOST 9651-84 — zkuSebni téleso typ 1-4;
dle ISO 6892-2 tvar zkusebnich téles dle EN ISO 6892-2, ptiloha A, zkuSebni ty¢ d 10 mm

Ha:g':)ncoesr;a Hodnota
Rpo,2 (MPa) min. 177
Rm (MPa) min. 353
A (%) min. 25
Z (%) min. 45
Tabulka 5: Piedepsané hodnoty mikrogistoty dle GOST 1778-70 - metoda S1(I1I 1)
Druh vméstku Znecisténi (ball)
Radkové oxidy (OS) max. 2
Bodové oxidy (OT) max. 2
Krehké silikaty (SCH) max. 2
Plastické silikaty (SP) max. 2
Neplastické silikaty (SN) max. 2
Sulfidy (S) max. 2
Radkové nitridy (NS) max. 2
Bodové nitridy (NT) max. 2

4.2. Tepelné zpracovani experimentalni oceli

Otazka TZ zaméfeného na stabilizaci a pozorovani vyloucenych precipitat je feSena v
fad¢ publikaci. Z hlediska precipitacniho zpevnéni je Casto doporucovéana stabilizace v
intervalu teplot 700 °C - 800 °C s vydrZzemi v fadu hodin, kde by méla precipitace probihat
nejintenzivnéji [8]. Dobry vysledek je pfi tom také podminén predchozim deformacnim
zpevnénim (viz nasledujici kapitola). Na druhou stranu struktura stabilizovana za téchto teplot
muze vykazovat citlivost k MKK, ktera je zplisobena karbidy M»3Cs vyloucenymi po
hranicich zrn, coZ bylo prokdzano koroznimi zkouSkami v praci [17], kde bylo pozorovano
zcitlivéni po stabilizaci na teploté 700 °C po 1 h i po 100 h vydrzi, a u teploty 800 °C po 1 h
vydrZzi. Mechanické vlastnosti po dlouhodobé stabilizaci na 700 °C vSak dosahovaly
nejvyssich hodnot. Pfi zvazeni obou aspekt — zpevnéni struktury i jeji korozni odolnosti, je v
této praci vyhodnoceno jako optimélni Zihani na teploté 800 °C s vydrzi 100h, po némz jiz
zcitlivéni pozorovano nebylo a Rpo» se pohybovala nad 250 MPa.

Pozitivni vliv vysSich teplot stabilizace na korozni vlastnosti oceli AISI 321 byl prokazan
také vyzkumem [27], ve kterém byly razn¢ tepelné zpracované vzorky podrobeny korozni
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zkousce s vydrzi 100 h na teploté 600 °C a méfeni tvrdosti. Vzorky byly zpracovany RZ na
teploté 1100 °C, ochlazené do vody a nésledné stabilizované v intervalu teplot 850 °C — 1025
°C po dobu 2 h. Tento vyzkum dokazuje efektivni stabilizaci struktury mezi teplotami 850 °C
a 950 °C. V piipad¢ teploty 950 °C byly vSak ve struktufe sledovany jiZz pomérné hrubé
precipitaty, které nezptisobily vytvrzeni materidlu. U vzorkd po RZ a nasledné dlouhodobé
expozici na teploté¢ 600 °C byly pozorovany Cetné precipitaty vyloucené po hranicich zrn. Dle
vysledkti koroznich zkouSek, prokazujicich mezikrystalové napadeni, lze usuzovat na
vyznamny podil karbidii typu M23Cs. VySe pozorované jevy ndzorné popisuje diagram na obr.
10, zobrazujici oblasti teplot a potiebné vydrze, pii nichz dochézi k precipitaci karbidl typu
MC a M23Cs.

P/} —— i

~1h time
Obr. 10 — TT diagram zobrazujici oblasti precipitace TiC a Cr23Ce [27]

Z tohoto grafu i vySe uvedenych informaci lze usuzovat, Ze po stabilizaci na teplotach
kolem 700 °C lze sice ptedpokladat vyskyt jemného precipititu MX, zptisobujiciho zpevnéni,
ale zaroven i nezanedbatelného mnozstvi karbidti M23Cs, které budou do urcité miry sniZovat
korozni odolnost. Vzhledem ke stabilizaci struktury titanem lze vSak predpokladat, Ze podil
karbidli chromu nebude pfevladat, a vzhledem k vySe popsanym mirnym koroznim vliviim
prostiedi neni vylouCeno, Ze i takto stabilizovand struktura bude z hlediska koroznich
vlastnosti vyhovujici.

Urcity podil karbidi chromu v precipitatu vylouc¢eném po hranicich, byl pozorovén i po
vysSich teplotach stabilizace, jak ukazuji vysledky vyzkumu [21]. V této praci bylo provedeno
v praxi Casto aplikované TZ sestdvajici z RZ na teploté 1100 °C s prodlevou 30 min s
ochlazenim do vody a nasledné stabilizace na teploté 930 °C s prodlevou 2 h a ochlazenim do
vody. Timto TZ mélo byt udajné dosaZzeno precipitace jemnych ¢astic Ti(C,N),
metalograficky rozbor vSak ukazal zhruba stejny podil ¢astic typu MX a M23Ce, na hranicich
zrn, pfiemzZ oba typy Castic mély srovnatelnou velikost.

Vv,

Pro efektivni precipitacni zpevnéni jsou tedy optimélni nizZ$i teploty stabilizace, tzn.
kolem 700 °C, které vSak vyZaduji dlouhé vydrZze a takto zpracovany materidl obsahuje
nezanedbatelné mnoZzstvi karbidi M23Cs vyloucenych po hranicich zrn. Na druhou stranu
vyskyt urcitého mnozZstvi téchto chromovych karbidi nemusi byt nutn¢ problematicky a lze
jej v materidlu ocekavat i po stabilizaci na vysSich teplotach. S rostouci teplotou stabilizace
by se ale mél podil téchto karbidl sniZovat. V piipad¢, Ze by dostate¢ného precipitatniho

Vv,

zpevnéni bylo dosaZeno i stabilizaci na teplotach kolem 800 °C, vyssi teplota Zihani by mohla
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Vv,

byt vyhodné jak z hlediska vyssi korozni odolnosti, tak pro kyzené zkraceni doby TZ a
sniZeni jeho energetické narocnosti.

4.3. Vliv termomechanického zpracovani na mez kluzu

Na vyslednou pevnost, ¢i mez kluzu ma vliv nejen spravné€ provedené stabilizacni Zihani,
ale neméné daleZité jsou i jemu piedchazejici procesy zpracovéni, jako RZ a piedeviim
tvafeni pii vhodnych teplotich. Cetnymi vyzkumy bylo dokazano, Ze hlavni podil na zvyseni
meze kluzu ma dislokacni zpevnéni zptusobené deformaci za snizenych teplot [17]. Z toho
divodu je doporuceno sniZzeni dokovacich ¢i dovalcovacich teplot ca na teplotu 900 °C [8].
Béhem nésledujiciho RZ viak rychle opét dojde ke sniZeni hustoty dislokaci a s tim i meze
kluzu. Pokles je tim vétsi, ¢im del3i je doba vydrZe na teploté. Na druhou stranu se béhem RZ
obohacuje tuhy roztok o prvky z rozpousténych karbidi Ti, C, N, Cr, coz zajistuje lepsi
termodynamické a kinetické podminky pro nasledujici precipitaci [17].

Druhym nejvyznamnéjSim piispévkem ke zpevnéni je precipitatni zpevnéni popsané
v pfedchozich kapitolach. Hlavni podil na zpeviiujicim tdcinku maji pfitom jemné Castice o
velikosti 20 - 30 nm, které se vylucuji v pomérné Sirokém rozsahu teplot (680 °C - 850 °C)
[31]. Pi 800 °C ptitom probiha precipitace vyrazné rychleji nez pti 700 °C, k ¢emuZ musi byt
piihlédnuto u vydrZe, aby precipitit na vysSsi teplot¢ nezhrubl. Mnozstvi a morfologie
precipitatu jsou pak urCeny chemickym sloZenim materidlu, ptredchéizejicimi vyrobnimi
operacemi a podminkami precipitacniho Zihani. Precipitity vznikaji pfednostné¢ na
nukleacnich centrech, jako napft. dislokacich a vrstevnych chybéch [17]. Tak na jednu stranu
deformacni zpevnéni predchazejici TZ podporuje vylucovani precipitatii, na druhou stranu
precipitaty pilisobi jako stabilizacni prvek dislokacni struktury. Precipita¢ni zpevnéni vSak
nemuze vyrovnat pokles deformacniho zpevnéni zplisobeny zotavenim dislokaci pii ohfevu
na vysokou teplotu RZ. [17]

O vlivu deformacniho zpevnéni na naslednou stabilizaci pojednava i prace [8]. V této
préci byl sledovan vliv sniZenych dovalcovacich teplot az pod 800 °C, kdy byl zaznamenéan
znaény narast Rpo2*° za tepla (hodnoty pies 350 MPa). Po RZ v§ak hodnoty meze kluzu opdt
velmi rychle poklesly na 130 - 160 MPa béhem 10 minut na teploté¢ 1050 °C. Dale byly
zkoumany moznosti precipitacniho zpevnéni v rozsahu teplot 700 °C — 800 °C, kde byl
experimentalné potvrzen pifiznivy vliv pfedchoziho deformacniho zpevnéni na pribch
precipitace. Optimalni dovalcovaci ¢i dokovaci teplot byly na zdklad¢ laboratornich i
provoznich zkousek stanoveny v intervalu 950 °C - 700 °C.

Tyto vysledky byly potvrzeny zavérecnym souhrnnym pokusem, pii némz byly vyrobeny
vzorky pro trhaci zkousky z tyCe ¢ 16 mm valcované po RZ v béinych provoznich
podminkach. Cast vzorki byla deformovéana tahem o 5% délky pfi rGznych teplotach, nacez

7 v

néasledovalo rozpoustéci a stabiliza¢ni Zihani. Timto experimentem bylo dokazéano, Ze 1 mala
deformace pfi teplotich pod 800 °C vytvafi piiznivé podminky pro vyrazné zvyseni Rpo2*>
po nésledujicim TZ. Na obr. 11 Ize porovnat jednotlivé rezimy deformac¢niho a TZ a jimi

dosaZené hodnoty meze kluzu.

Jak bylo uvedeno v kap. 2.3.10, pfi deformaci za nizkych teplot mize dale dochéazet k
deformacné indukované martenzitické transformaci. Pfitomnost martenzitu pak mtiZze vyrazné
zvySit mez kluzu. U oceli AISI 321 (ekvivalent experimentidlniho materidlu) vSak tento
martenzit nebyl pozorovan ani po deformaci za teploty kapalného dusiku [32]. Dalsi
piispévky ke zvySeni pevnostnich charakteristik, jako jsou pfimé&sové zpevnéni nebo zpevnéni
vyvolané hranicemi zrn a subzrn, jsou jiZz mén¢ vyznamné.
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Obr. 11 — Mez kluzu oceli 08CHI18NI10T pii 350 °C v zavislosti na predchazejicim

deformacnim a TZ [8]
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5. Experimentalni program a cile diplomové prace

Hlavni pozornost prace byla zaméfena na vliv stabilizacniho Zihani na mechanické
vlastnosti korozivzdorné austenitické oceli 08CHI8N10T a pochopeni déjii probihajicich v
oceli béhem tohoto typu zpracovani. Dulezitym krokem pied stabilizaénim zihanim je vSak i
vhodné zvolené RZ, které zajisti dostate¢né rozpusténi intermedialnich fizi (zejména
nezadoucich karbidii chromu) a zarovenn dobrou homogenizaci tuhého roztoku. Proto byly
v ptipravné fazi pfed samotnou optimalizaci parametrii stabilizacniho Zihani provedeny i
rizné rezimy RZ sriznou vydrzi na vybranych teplotich. Priace byla zpracovdna v ramci
feSeni projektu TACR TJ02000274, ktery je feSen ve spolupraci s praimyslovym partnerem
Skoda JS.

Praktickym cilem prdce bylo nalezeni optimdlniho reZimu TZ, ktery jednak povede
k dosaZeni poZadované meze kluzu pii teploté 350 °C, ale také piispéje k zefektivnéni celého
postupu zpracovdni, coZ povede k ¢asovym a energetickym vspordm.

V ramci experimentu byla provedena analyza vychoziho stavu (VS) materidlu. Na
zaklad¢ studia odborné literatury a materidlovych listi bylo navrZzeno TZ za ucelem
optimalizace parametri stabilizace a RZ. Na zpracovanych vzorcich byly provadény
metalografické analyzy zameétené na precipitaci fazi vznikajicich béhem TZ. Vedle svételné
mikroskopie (SM) byla vyuzivana i fadkovaci elektronovd mikroskopie (SEM), urCena
pfedevSim pro detailni analyzu precipitatll, pfipadn¢ pro stanoveni lokalniho chemického
sloZeni. Pro piesnou identifikaci fazi byla provedena difrakéni analyza na tenkych foliich
pozorovanych v transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM). Pro zjiSt€éni mechanickych
vlastnosti, a pfedevsim sledované meze kluzu za tepla, byla provedena statickd zkouska tahem
za RT a pii 350 °C.

Korozni zkousky do experimentalniho programu prace zahrnuty nebyly. S ptihlédnutim
k chemickému sloZeni oceli a pracovnim podminkdm (relativné malad agresivita prostredi a
pracovni teploty ca 300 °C) Ize predpokladat minimalni vliv na MKK.

6. Charakterizace vychoziho stavu a priprava materialu

6.1. Odbér vzorku

Piiprava experimentalniho materidlu byla provedena po konzultaci s garantem (SKODA
JS, a.s.), vsouladu s metodikou odbéru vzorki pro hodnoceni mikrocistoty a mechanické
zkousky. Vzorky se dle piislusnych norem odebiraji vzdy v podélném sméru a misto odbéru
je zavislé na priméru tyce (pro ¢ < 50 mm v ose tyCe, pro ¢ > 50 mm ve vzdalenosti min. Y4 ¢
od povrchu tyce).

S ohledem na efektivni vyuZiti objemu materidlu a pomérné velky pocet reZimi TZ byl
zvolen nésledujici postup: V prvni fazi byly tepelné zpracovavany mensSi polotovary ca
45x20x110 mm. Vychozi materidl (ty¢ ¢ 90 mm) byl nejprve délen na valeCky délky ca 110
mm a nasledné piicné¢ na segmenty dle obr. 12. Tak bylo zjednoho vélecku ziskano 6
segmentd. Z kazdého segmentu byly vyrobeny dva vzorky pro mechanické zkousky. Po
nasledném TZ byla ziskana zkusebni télesa pro zkousky tahem a vzorky pro mikrostrukturni
analyzy z okraje i ze stfedu polotovaru. Umisténi jednotlivych vzorki je oznaceno tak, aby
bylo mozno sledovat i vliv mista odbéru v prafezutyCe na vyvoj mikrostruktury a
mechanickych vlastnosti, pficemZ zastoupeni vzorkl v kaZzdém reZimu TZ je shodné (vzdy 1

ks ze stfedu a 2 ks z kraje tyCe). Aby bylo zjiSténo, jakou mérou se mohou lisit mikrostruktura
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a mechanické vlastnosti v riznych vzdalenostech od podélné osy tyce, byla v prvni fadé
provedena analyza VS, kter4 zahrnovala zkouSku tahem za RT i za tepla.

(@)
(@EEE)
CIOCE)

©)(©)

Obr. 12: Nacrt ptficného fezu tyCe ¢ 90 mm s vyznaCenim polohy odebranych vzorkt.
Oznaceni vzorkl dle umisténi: OO (segment i vzorek z okraje tyce), OS (okrajovy vzorek,
sttedovy segment), SS (sttedovy vzorek, stfedovy segment)

Déleni materidlu na segmenty pro TZ a stejn¢ tak déleni vzorkli pro analyzy bylo
provedeno pomoci vodniho paprsku. Vzorky byly oznaCeny podle nacértu vychoziho
polotovaru na obr. 12.

6.2. Vychozi stav experimentalniho materialu

Polotovarem byly kované tyce jmenovitého priiméru 90 mm (po hrubovani ca 85 mm),
po RZ pii 1020 °C s vydrzi 110 minut a s ochlazenim do vody a nasledné stabilizaci na
720 °C s vydrzi 600 min a dochlazenim na vzduchu. Zptsob kovéni ty¢i nebyl vyrobcem
deklarovan, je vSak predpokladano kovani pomoci bucharu.

Na tomto vychozim stavu byla provedena metalografickd analyza zahrnujici méfeni
velikosti zrna v pticném i podélném sméru tyCe, mikrostrukturni a fizova analyza pomoci SM
a SEM. Dile byla métfena tvrdost HV10. Pro zjiSténi mechanickych vlastnosti byla provedena
zkouska tahem za RT a zvy3ené teploty (350 °C) dle normy CSN EN ISO 6892-1, resp. CSN
EN ISO 6892-2.

6.3. Navrh rezimu rozpoustéciho Zihani

Efektivnimu provedeni stabilizace musi pfedchazet vhodné zvolené RZ. Béhem tohoto
kroku dochéazi k rozpousténi intermedidlnich fazi a k homogenizaci tuhého roztoku.
Parametry RZ mohou mit tedy zna¢ny vliv na priibéh nasledné stabilizace. Proto byla v této
fazi vénovana pozornost také parametriim tohoto Zihani a v nezbytné¢ nutném rozsahu i jejich
optimalizaci. Navrh RZ pro ucel experimentu byl konzultovéan s pracovniky Skoda JS a.s.,
pricemZz bylo pfihlédnuto k soucasné vyrobni praxi. Pro rezimy stabilizace byla zvolena
teplota RZ 1020 °C (shodna s TZ vychoziho stavu) a dvé rtizné vydrze 15 a 30 minut (V
atestu vstupniho materidlu je sice uvadéna doba vydrZe na teploté 110 minut, soucasné je vSak
jiz dodavan materidl zpracovany s kratiimi vydrZemi kolem 30 minut). Doba RZ byla
upravena i s ohledem na velikost pouZitych segmenti. Aby postup korespondoval s béZznou
praxi, bylo po RZ chlazeno do vody. Teplota polotovarti v pribéhu TZ byla méfena
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termoclankem umisténym do navrtaného otvoru. Z pritbéhu ohfevu polotovaru byla stanovena
doba nidbéhu na teplotu ca 22 minut.

JelikoZ je vychozi polotovar jiZ jednou tepelné zpracovan, a piestoZe se b&hem
navrZzeného RZ uvaZuje prakticky tiplné vymazani piedchozi historie zpracovani, je nutné na
rezimy zpracovani provedené v rdmci experimentalniho programu pohliZet jako na opakované
TZ. Tzn., Ze lze ocekédvat, Ze procesy probihajici pfi jednotlivych etapiach TZ (zvlasté
precipitace v pritbéhu stabiliza¢niho Zihani) budou existenci ptedchoziho TZ ovlivnény. Jedna
se zejména o precipitaci, jejiz kinetika v pribéhu stabiliza¢niho Zihani je znacné ovlivnéna i
mirou a zptsobem deformaéniho zpevnéni oceli. Nicméné lze pfedpokladat, Ze i tak bude
mozné pozorovat a porovnavat rozdily v mechanickych vlastnostech, dosaZenych pfti riznych
rezimech TZ.

6.4. Metalograficka analyza vychoziho stavu

V prvni fad€ byl proveden pificny vybrus v celém prifezu tyce vychoziho polotovaru
¢ 90 mm. Pomoci svételného mikroskopu byl potfizen makrosnimek formou skladaného
obrazu z Y prlfezu pro zjiSténi rovnomérnosti mikrostruktury v prifezu tyce (obr. 13).
Ze snimku byla patrna nerovnomeérnost velikosti zrna a v mistech pfi povrchu ty€e pak i
enormn¢ velka zrna. Na obr. 14 Ize podrobnéji sledovat, Ze vyvoj velikosti zrna v zavislosti na
vzdélenosti od okraje polotovaru se ve dvou na sebe kolmych smérech lisil (ve vodorovném
sméru bylo pozorovano jemnéjsi zrno bliZe k povrchu tyce, ve vertikilnim pak ve stiedu).

3 "5 O

F &

Obr. 13: Makrosnimek pii¢ného vybrusu z % tyce ¢ 90 mm
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smér (horni strana si): a) okraj (8 - Om od aje), ) 1/4d (20 - 30 m d kraje, c)
stted tyCe (>30 mm od kraje). Svisly smér (prava strana snimku 13): okraj (8 - 20 mm od
kraje), 1/4d (20 - 30 mm od kraje), stied ty¢e (>30 mm od kraje)

6.5. Méreni tvrdosti HV10

V ploSe vybrusu bylo provedeno méteni tvrdosti HV10 (obr. 15), jako profil tvrdosti ptes
pramér polotovaru. Vzdélenost vtiskli byla od sebe ca 1,5 mm. Z tohoto méfeni je zfejmé, Ze

tvrdost struktury se v prifezu ty€e vyrazné neméni, pouze mirné kolisd mezi hodnotami 166 —
183 HV10.

200

180 WW

160

140

tvrdost HV 10

120

100

0 10 20 30 40 50 60

Vzdalenost od okraje ty¢e [mm]
Obr. 15: Vyvoj tvrdosti HV10 v prifezu tyce VS
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6.6. Mikrostrukturni rozbor

Mikrostrukturni rozbor SM a SEM byl proveden na dvou pracovistich Zapadoceské
univerzity — RTI a NTC. Zaméfen byl pfedev§im na intermedialni ¢astice, O-ferit a vyvoj
velikosti austenitického zrna. Mikrostrukturni rozbor v této fazi zahrnoval vzorky VS a po
RZ. Pro vyvolani mikrostruktury bylo pouZito leptadlo 2:2:1  (kyselina
fluorovodikova:glycerin:kyselina dusi¢nd). Na snimcich ze SM (obr. 16) bylo ve struktuie
mozné sledovat pomérn¢ rovnoosa zrna (a to i ve sméru valcovani) s mnozstvim Zihacich
dvojcat a dtvary d-feritu protazené ve sméru valcovani (obr. 17).

Obr. 16: Snimek mikrostruktury VS, podélny vybrus vzorkem ze stfedu tyce

Obr. 17: Detail deformovaného feritického utvaru - podélny vybrus vzorkem ze stiedu tyce
VS. Zejména na hranicich austenitickych zrn a d-feritu 1ze sledovat priméarni Ti(C,N)

Na obr. 18 jsou vyznaceny minoritni faze pozorované v austenitické struktufe pomoci
SM. Lze sledovat pravidelné priméarni nitridy a karbonitridy titanu, (jasné Zluté az zlutoSedé s
krychlovou morfologii — v zévislosti na podilu uhliku a dusiku) a karbidy titanu (méné
pravidelné zbarvené do Seda). Misty lze rozliSit také jemné sekundérni karbonitridy titanu
vyloucené po hranicich zrn. Déle je moZné rozeznat nepravidelné ttvary d-feritu (svétle Sedé
s vyraznou konturou) typicky se vyskytujici po hranicich zrn, ¢asto v trojnych bodech hranic
austenitickych zrn se znaénym mnoZstvim primarnich karbonitridl titanu vyloucenych po
hranicich s austenitickymi zrny (obr. 17 - 19). Na snimcich pofizenych elektronovou
tadkovaci mikroskopii byly dobte patrné i skluzové pasy (obr. 20).
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78 ferit

'—4 Ti(C,N)

o ferit

Mo 7

Obr. 18: Intermedidlni faze a delta ferit vyznaené na snimku pificného vybrusu VS
pofizeného svételnou mikroskopii. Pod pfehledovym snimkem, zvétSené detaily jednotlivych
fazi

SEM HV: 10.0 kV WD: 6.63 mm
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE

VEGA3 TESCAN

Obr. 19: Snimek struktury VS, SEM: a) dtvary delta feritu v austenitické struktufe; b) detail
feritického ttvaru s vylou¢enymi karbonitridy po hranicich s austenitickymi zrny
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SEM HV: 10.0 KV WD: 6.95 mm
SEM MAG: 1.00 Kx Det: SE

AN

SEM HV: 10.0 kV WD: 15.00 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 3.00 kx Det: SE
Obr. 21: EDX mikroanalyza ¢astic, vzorek VS, SEM
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Pro snazsi identifikaci fazi zahrnovala mikrostrukturni analyza na SEM i energiové-
dispersni rentgenovou (EDX) mikroanalyzu chemického sloZeni ¢astic (bodovou i plo$nou) a
delta feritu. Plo§né analyzy - EDX mapy - byly pofizeny na pracovisti ZCU-NTC, a to na
vzorku VS (obr. 21, 22) a vzorku po RZ na teploté 1020 °C s vydrZi 30 minut (obr. 23).

Na zéklad¢ pozorovani SEM snimki a EDX map chemického slozeni bylo zjiSténo
pfiblizné (pomé&rné) zastoupeni jednotlivych intermedidlnich fazi obsahujici chrom nebo titan,
piipadn¢ dalsi prvky. Na kazdém vzorku bylo provedeno snimini map ve 3 ndhodné
vybranych oblastech, kde se vyskytovaly c¢éastice vhodné velikosti. Pro uspokojivou
identifikaci ¢astic bylo nutné nastavit pomérné velké zvétSeni, a i tak bylo moZzné rozlisit
Castice o velikosti fddové 100 nm. Na obr. 22a je patrné, Ze Castice o velikosti ca 50 nm jizZ
nebylo mozné identifikovat. Vzhledem k velkému zvétSeni, a tim velmi malé pozorované
ploSe, lze povazovat toto méfeni pouze za orientaCni, a nebylo proto ani uvaZovano o
kvantitativnim hodnoceni vyskytu c¢astic. Na nasnimanych mapach byly rozeznany castice
s absenci Zeleza a niklu a obsahujici chrom a titan (obr. 22, 23, pfilohy 1 - 2). Rozdily
v obsazich dalSich prvka (Mn, Mo, Si) nebyly pozorovatelné prakticky viibec (piilohy 1 - 2).

Ve struktufe vychoziho (stabilizovaného) stavu, i u vzorkii po RZ byly zastoupeny
prevazné &astice obsahujici titan (obr. 22, 23). Slo o sekundarni, spise drobng&jsi &astice, o
velikosti ca. 100 — 300 nm, které byly vylouc¢ené zejména po hranicich zrn (drobnéjsi ¢astice
nebylo moZzné detekovat a velké primarni karbonitridy titanu dosahujici velikosti fadové
mikrometri v tomto piipad¢ nebyly stfedem zajmu pozorovéani). Ve struktufe byl zjistén i
vyskyt ur¢itého mnozstvi karbidii chromu, ty byly vSak oproti karbonitridiim titanu pifitomny
ve znatelné mensSi mife a Slo spiSe o nesouvisle se vyskytujici hrubsi astice, ptiblizné o
velikosti mezi 200 a 1000 nm.

Obsah Cr

~250 nm

Obsah Ti

Obr. 22 a: SEM snimek a EDX mapy chem. sloZeni VS — oblast 1 (analyzovan oblast na
SEM snimku ¢ervené ordmovana). Je patrné, Ze mensi ¢astice (ca 50 nm) nebyly detekovany.
Na vytezu zobrazujicim obsah chromu detekovana Castice z oblasti pod povrchem vybrusu
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Obsah Cr

Obsah Ti

Obsah Cr

Obr. 22 b, c: SEM snimek a EDX mapy chemického slozeni VS — oblast 2, resp. 3
(analyzovén cely rozsah SEM snimku)

U vzorku po RZ byly pozorované &éstice obsahujici Cr a Ti ve struktuie zastoupeny ve
znateln¢ mensi mife, neZ tomu bylo u vzorku z vychoziho (stabilizovaného) stavu. Podle
naméfenych map (obr. 22, 23) a vsouladu s pozorovanim mikrostruktury lIze tvrdit, Ze
v pribéhu navrzeného RZ doglo k rozpusténi téchto sekundéarnich fizi, a zejména bylo
potvrzeno sniZzeni mnozstvi ¢astic obsahujicich chrom.

Déle byla porovnavana (na snimcich pofizenych svételnou mikroskopii) struktura VS a
vzorki po RZ. P¥i porovnani mikrostruktury vzorka vyzihanych pti 1020 °C s VS (obr. 24)
nebyly pozorovany vyrazné rozdily ve velikosti zrna. AvSak na snimcich byl znatelny pokles
mnozstvi karbidickych fazi po hranicich zrn, ktery se snizoval i s prodluZujici se dobou
vydrZe na teplot RZ.
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Obsah Cr

2,5 pm

Obsah Cr

Obsah Ti1

Obsah Cr

Obsah Ti

Obr. 23: SEM snimky a EDX mapy chemického sloZeni vzorku po RZ z jednotlivych oblasti
—a), b), ¢). Analyzovan cely rozsah SEM snimk
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Obr. 24 Porovnani mlkrostruktury VS a vzorkl po RZ na teplote 1020 °C s Vydr21 15 a 30

minut. Podélné vybrusy vzorkul ze stfedu tyce. Leptano leptadlem 2:2:1

U vzorkli z VS byla hodnocena velikost austenitického zrna na podélnych i pticnych
vybrusech, a to ve 3 riiznych mistech v priifezu polotovaru ¢ 90 mm: u okraje tyce (ca 8 - 20
mm od kraje), ve vzdalenosti 4 d od kraje (20 - 30 mm), a ve stiedu ty¢e (> 30 mm od kraje).
Hodnoceni bylo provedeno dle normy ASTM A112. Vysledky (obr. 25) ukazuji na nepatrné
jemnozrnnéjsi strukturu v oblasti pti okraji tyce. Primérna délka tsece zde dosahovala 44 pm
ve sméru podélném, resp. 54 pm ve sméru piicném ke sméru valcovani. V oblastech ca od Y4
d od kraje a ve stfedu pak bylo mozné povazovat velikost zrna za témét shodnou dosahujici
priblizn¢ 60 pm jak v podélném, tak v pficném sméru. U dalSich vzorkid byly proto pro
analyzy zvoleny jiZ jen dvé mista v priifezu tyCe: okraj (ca 8 - 20 mm od kraje) a stied tyce (>
30 mm od kraje).
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>§ 50 44
=40
=
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okraj 1/4d stred
® Podélny vybrus  ® Pfi¢ny vybrus
Obr. 25: Velikost zrna VS v rizné vzdalenosti od okraje vychoziho polotovaru

Vzorky po RZ na teploté 1020 °C jak s dobou vydrZe 15 minut, tak 30 minut vykazovaly
velikost zrna prakticky shodnou s VS (obr. 26). Hodnoty v podélném a piicném sméru se
mirn¢ liSily, avSak rozdily byly z praktického hlediska a vzhledem k diive zminéné
heterogenité velikosti zrna jiz ve VS zanedbatelné. Stejn€ tak byl nejednoznacny trend ve
velikosti zrna, co se ty€e porovnani vzorkl z okraje a stfedu tyCe. Vzhledem k tomu, Ze
statickd rekrystalizace u tohoto typu oceli je zna¢né energeticky nidrocnd a vyZaduje vysoké
teploty Zihani a vysoké stupné protvareni [17], a spolecné s faktem, Ze se jedn4 o opakované
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TZ (tj. energie uloZena pfi tviafeni mohla byt jiZ do zna¢né miry vy€erpana v pribéhu TZ
vychoziho stavu), Ize predpokladat, Ze v pribéhu provedeného RZ nemuselo k rekrystalizaci
vibec dojit a sledované nevyznamné rozdily ve velikosti zrna by pak opét byly zplisobeny
heterogenitou velikosti zrna VS.

VS RZ 1020 °C

70 15 min 30 min

50
40
30
20
10

0

okraj stied okraj stied okraj stred

Primérna délka tGsece [pum]

m Podélny vybrus  ®Pricny vybrus

Obr. 26: Velikost zrna v rizné vzdalenosti od okraje vychoziho polotovaru. Zahrnuty vzorky
VS a po RZ s riiznymi dobami vydrZze

6.7. ZkousSky tahem

Z divodu kontroly vstupniho materidlu (ve VS i po RZ) byla na vyrobenych vzorcich
provedena zkouska tahem za RT a pfti teploté¢ 350°C. Zkouska tahem za RT byla provadéna
dle normy ISO 6892-1 (odpovida GOST 1497 — 84), zkouska tahem za teploty 350 °C podle
normy ISO 6892-2 (odpovida GOST 9651- 84), v obou ptipadech na zkuSebnich tycich ¢ =
10 mm, lp = 50 mm. Mé&fena byla vZdy pevnost v tahu Ry, mez kluzu Rpo> a taZznost Ases.
Ostie sledovanou charakteristikou byla predeviim mez kluzu za tepla Rpop**
(min. 177 MPa). Ostatni poZadované hodnoty jsou uvedeny v kapitole 1.1. Pro kazdy reZim
byla zvolena dvé mista odbéru zkuSebnich téles pro tahovou zkouSku: z okraje (2 ks), resp. ze
sttedu ty€e ¢ 90 mm (1 ks).

U VS byly sledovany mirn¢ vyssi pevnostni hodnoty na vzorcich z okraje tyce, coz
koresponduje s vysledky méfeni velikosti zrna. Byla zde naméfena pevnost v tahu pii RT
pramérné 573 MPa oproti pevnosti ve stfedu tyce kde bylo méfeno primérné 560 MPa (obr.
27). V ptipad€ meze kluzu za tepla bylo u krajovych vzorki naméfeno 281 MPa, u sttedovych
vzorkil 270 MPa (obr. 27). Pii zvazeni vySe popisované heterogenity mikrostruktury (obr. 13,
14) a porovnani hodnot naméfenych u okrajovych a sttedovych vzorki po RZ lze usoudit, Ze
pozorované rozdily v pevnostnich charakteristikidch mezi krajovymi a sttedovymi vzorky (jak
pii zkouSce za RT tak za 350 °C) jsou v rozsahu chyby méfeni a nemaji prakticky vyznam.
Z hlediska statistiky vysledkll zkousky tahem lze tedy vyuZit prakticky bez rozdilu vzorky ze
sttedu i okraje tyce.
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Obr. 27: Vysledky tahové zkousky za RT provedené na vzorcich VS a po RZ. V grafu jsou
barevné rozliSeny vzorky ze stfedu tyCe (SS) a vzorky odebrané z okraje tyce (OO, OS).
Cervenou ¢arkovanou ¢arou je vyznaGena min. poZadovana hodnota dané veli¢iny. U VS byly
provedeny 2 sady tahovych téles

U vzorkii po RZ byl pozorovan pokles pevnostnich charakteristik oproti stabilizovanému
VS pii soucasném nartstu taznosti (obr. 27, 28). S rostouci dobou vydrze na teploté Zihani byl
sledovan narlst pevnostnich charakteristik a soucasny pokles taznosti. Ve vSech piipadech
zpracovani, pii zkouSce za RT i za tepla bylo dosazeno vyss$i pevnosti v tahu i vyss$i meze
kluzu, nez jsou minimalni poZadované hodnoty. I z hlediska taznosti byly vSechny rezimy a
vzorky vyhovujici, pouze v jednom piipadé¢ byla pozorovéana limitni pozZadovana hodnota

taznosti 25 % — u vzorku z okraje ty¢e po Zih4ni 30 minut na teplot¢ 1020 °C.
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Obr. 28: Vysledky zkousky tahem za teploty 350 °C provedené na vzorcich VS a po RZ.
V grafu jsou barevné rozliSeny vzorky ze stiedu tyce (SS) a vzorky odebrané z okraje tyce
(00, 08). Cervenou ¢arkovanou ¢arou je vyznatena min. pozadovana hodnota dané veliginy.
U VS byly provedeny 2 sady tahovych zkousek

Pozorovany nértst pevnostnich charakteristik a pokles taZnosti s delsi dobou vydrZe na
teploté RZ byl pomérné prekvapivym zjisténim. V piipadé delsi doby Zihdni bylo moZné
predpokladat lepsi homogenizaci, piipadné tplné&jsi rekrystalizaci struktury (pokud by k ni pfi
opakovaném RZ doglo), aviak oba tyto procesy by se logicky projevily naopak sniZenim
pevnostnich vlastnosti a zvySenim taznosti. V piipad¢€, Ze neprob&hla staticka rekrystalizace,
lze uvazovat, Ze mohlo dojit jen k pfeuspotfadani dislokacni struktury a tvorbé subzrn ¢i
bunécné substruktury (coz bylo také pozorovano pti TEM difrakéni analyze - kap. 4.2). To by
ale opét vedlo spiSe k odpevnéni nezli k nariistu pevnosti. Vzhledem k tomu, Ze stejny trend
vyvoje mechanickych vlastnosti byl zaznamenan u vSech zkouSek tahem, je nutno také
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vyloucit vliv nehomogenity struktury VS. Ani pii porovnani velikosti zrna struktur VS a
jednotlivych rezimii RZ nebylo moZné pozorovat vyrazné rozdily (obr. 24). Jediné, co by tedy
mohlo jesté zplisobit nartist pevnostnich charakteristik a pokles taznosti vlivem delsi vydrze
na rozpoustéci teploté, by mohlo byt substitu¢ni zpevnéni tuhého roztoku. Lze uvazovat na
nasledujici priib&h strukturnich d&ja pfi RZ: v prvni fadé doslo k odpevnéni vlivem
pfeusporadani dislokaci, pfipadné i rozpusténi jemnych precipitatu Ti(C,N) uvnitf zrn, coZ by
odpovidalo zaznamenanému poklesu pevnosti u 15 minutové vydrze. Az pti delsi vydrzi po
pozvolném rozpuiténi vyrazngjsiho mnozstvi karbidickych fazi pozorovaném po RZ s vydrzi
30 min (obr. 22 - 24, kap. 3.6) dosSlo k mirnému substituénimu zpevnéni tuhého roztoku.
Vzhledem k tomuto ptedpokladu byla delsi vydrz vybrana jako optimélni.

Pro dal3i TZ (stabilizaci) byly v tomto stadiu experimentu zachovany obé varianty RZ na
teploté¢ 1020 °C - s vydrzi 15 a 30 minut (série A, resp. série B) - pricemz v pribchu
hodnoceni stabilizovanych vzorkii byla (v souladu s pfedpokladem) vymezena optimalni
vydrz RZ na dobu 30 min. Systém odbéru vzorkii byl zachovéan, tzn. pro kazdy reZim
1 zkuSebni ty¢ ze stfedu tyCe a 2 ks z okraje, pii¢emZ bylo misto odbéru vzorku evidovano
pro umoZznéni kontroly. V préci jsou pak nadale prezentovana obvykle zprimérovana data a
podrobné grafy lze nalézt v piilohach (ptiloha 3 - 10).

7. Stabilizace - vliv teploty ohfevu a doby prodlevy na vyslednou
strukturu a vlastnosti

Na pripravenych polotovarech byla provedena optimalizace teploty ohievu a doby
prodlevy stabilizatniho Zihani. Byl proveden navrh Skaly rezimt TZ, ktery byl v pribchu
experimentu dale upfesniovan na zaklad¢ jiz dosazenych vysledkii aZ do podoby uvedené
v tabulce 6.

TZ bylo provedeno v atmosférické peci na polotovarech popsanych v kap. 2.2 (segmenty
z kraje a stfedu ty¢e ¢ 90 mm). V priibéhu zpracovani byla méfena teplota polotovarli pomoci
termoc¢lankll typu K umisténych do navrtanych otvord. Teplota stabilizace 720 °C byla
navrzena jako vychozi, jelikoz se shoduje s teplotou zpracovani poskytnutych polotovart. Jde
prakticky o zopakovani tohoto reZimu na vzorcich v laboratornich podminkéch, aby bylo
mozné tento rezim TZ spolehlivé porovnavat s dal§imi rezimy. Soucasné se také ovétuje i vliv
opakovaného TZ na mechanické vlastnosti. Na zpracovanych vzorcich byly provadény
zkousky tahem za tepla i RT a mikrostrukturni rozbory s SM a SEM, zamétené zvlasté na
precipitaci fazi (velikost, rozloZzeni a tvar vzniklych castic). Na vybranych vzorcich byla
provedena TEM difrakéni analyza zaméfend na identifikaci ¢astic. Pro tuto analyzu byly
vybrany vzorky po stabilizaci na teplot€¢ 800 °C o vydrzich 1 a 10h tak, aby bylo mozné
porovnat struktury, u kterych se predpokladaji nejvyraznéj$i rozdily z hlediska
vyprecipitovanych fazi.

Tabulka 6: Navrzené reZimy TZ stabilizovanych vzorkt

Rozpoustéci Zihani Teplota Doba vydrz
stabilizace
(15 min)* 720 °C 2,5/5/75/10/15h
1020 °C 800 °C 1/2,5/5/10h
30 min 850 °C 0,5/1/2,5/5h
900 °C 0,5/2,5h

*po vyhodnoceni prvnich sérif stabilizace bylo od 15min vydrZe u RZ dale upusténo
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7.1. Mikrostrukturni rozbor a méreni tvrdosti

Na vzorcich VS a vybranych rezimech stabilizace byla métena tvrdost HV 10 (tabulka 7).
U vSech vzorkl po stabilizacnim Zihani byla naméfena prakticky shodna tvrdost 160 - 167
HV10. V porovnani s VS, ktery ma velmi podobné zpracovani jako vzorek S1B-1E, byl vidét
velmi mirny pokles hodnot (ca o 10 - 15 HV10). Tento rozdil by mohl byt zptisoben
dvojnidsobnym provedenim sekvence TZ u stabilizovanych vzorkli (vétSi prostor pro
odpeviiovaci a difuzni pochody). Podle naméfenych hodnot, sohledem na predikci
mechanickych vlastnosti se méfeni tvrdosti nejevi ptili§ relevantni, z tohoto diivodu bylo od
dal$iho méteni tvrdosti upusténo.

Tabulka 7: Tvrdost HV10 vychoziho stavu a vybranych stabilizovanych vzorka

Vzorek polotovar RZ Stabilizace Tvrdost Smérod.
HV10 odchylka
VS KR90mm | 1020°C-110min | 720°C 10 h 175 4
S1B-1A 1020 °C - 30 min | 720 °C - 2,5h 160 2
SIB-1E | Segment ca | 1020 °C-30min | 720 °C - 15h 163 2
SI1B-2A | 20x45x110mm | 1020 °C - 30 min | 800 °C - 1h 167 1
S1B-2D 1020 °C - 30 min | 800 °C - 10h 166 3

Na snimcich mikrostruktury vzorkd stabilizovanych pti 720 °C po dobu 2,5, resp.
15 hodin (obr. 29 a 31) nebyly pozorovany vyrazné rozdily. Pouze u vzorku stabilizovanych
pii teplot¢ 800 °C pii nejdelsi provedené vydrzi 10 h byl na mikrostrukturnich snimcich
pofizenych pomoci svételného 1 elektronového ftadkovacitho mikroskopu ziejmy nérlst
hustoty jemnych ¢astic uvnitt zrn (obr. 30 a 32). Lze predpokladat, Ze pfi t€chto parametrech
mohlo dojit k vylouceni vétStho mnoZstvi sekundarnich karbonitridii titanu uvnitf zrn a
nasledné jejich zhrubnuti. U vzorki stabilizovanych na teploté¢ 720 °C vSak podobny vyvoj
zaznamenan nebyl — na snimcich ze SM (obr. 29) lze pozorovat spiSe opacny vyvoj. Na
snimku vzorku s 15 h dobou stabilizace na 720 °C pofizeném fiadkovaci elektronovou
mikroskopii (obr. 31b) je pak znatelny urcity reliéf uvnitt zrn, ktery by mohl svéd¢it o velkém
mnozstvi jemného precipitatu, ale také to miiZe byt pouze projevem chemického leptani. Zda
se tedy skute¢né jednd o zminéné precipitaty, bylo nutno dile objasnit pomoci TEM a
difrak¢ni analyzy (kap 4.2).

Obr. 29: Snimek SM, pfiény vybrus vzorkd po RZ 1020 °C, 30 minut a nasledném
stabiliza¢ni Zihani na teploté 720°C s vydrZzi: a) 2,5 h,b) 15h
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20 pm

Obr. 30: Snimek SM, piiény vybrus vzorkd po RZ 1020 °C, 30 minut a nasledném
stabiliza¢ni Zihani na teploté 800 °C s vydrzi:a) 1 h, b) 10 h

2pm EHT =1500kV  Signal A= SE1 Beam Currents 30.0 pA 2pm EHT =1500kV  Signal A= SE1 Beam Current s  30.0 pA
|—| WD= 85mm Mag= S00KX H WD = 80mm Mag= S00KX

Obr. 31: Snimek SEM, pii¢ny vybrus vzorkii po RZ 1020 °C, 30 minut a nisledném
stabilizacni Zihani na teploté 720 °C s vydrzi: a) 2,5 h,b) 15 h

2pm EHT =1500kV  Signal A= SE1 Beam Current= 30.0 yA 2pm EHT =1500kV  Signal A= SE1 Beam Current = 30.0 uA
WD=75mm  Mag= 500KX H WD=75mm  Msg= 500KX

Obr. 32: Snimek SEM, pii¢ny vybrus vzorkii po RZ 1020 °C, 30 minut a nasledném
stabilizacnim Zihani na teploté 800 °C s vydrzi: a) 1 h, b) 10 h
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7.2. Transmisni elektronova mikroskopie

Transmisni elektronova mikroskopie byla provedena na dvou vzorcich, které byly
podrobeny RZ a naslednému stabilizaénimu Zihani na teploté 800 °C po dobu 1 h, resp. 10 h.
Ze vzorkl byly nafezany plétky o tloust’ce 0,9 mm, mechanicky ztenceny na tloustku 0,1 mm
a elektrolyticky leStény na findlni tloustku fadové 0,1 pum. K lesténi bylo pouZito zatizeni
TenuPol 3 a 6 % roztok HClO4 v metanolu pii -60 °C a napéti 23 V. Foélie byly pozorovany
pfi urychlovacim napéti 200 kV na mikroskopu JEM 2200 FS. Analyza byla zaméfena
zejména na studium jemného precipitatu a dislokacni substruktury.

Mikrostruktura vSech vzorki byla tvofena polyedrickymi zrny austenitu s hrubSimi
¢asticemi karbidl na hranicich zrn a jemnym intragranularnim precipitatem. Na hranicich zrn
byly pomoci EDX mikroanalyzy a elektronové difrakce identifikovany relativn€ hrubé Castice
karbidu M23Cs bohatého na chrom a karbidu TiC (obr. 33).

VétSina zrn austenitické matrice byla rozdélena disloka¢nimi st€énami na subzrna.
Dislokace v subzrnech tvoii neuspotddanou dislokacni sit’ (obr. 34a,b). Na dislokacich
precipituji jemné Céstice karbidu TiC.

U vzorku stabilizovaného po dobu 1 h se prokazateln¢ vyskytuji koherentni ¢astice TiC.
P11 orientaci vzorku, kdy siln€ difraktuje jedna osnova rovin (tzv. dvousvazkové nastaveni),
vznikd na koherentnich precipititech zobrazenych ve svétlém poli specificky kontrast.
Na obr. 35a je patrny typicky obraz precipitati vytvarejicich v okolni matrici napéti
a deformaci miiZovych rovin. Karbid TiC ma stejnou krystalografickou mfiZzku jako austenit,
ale 0 20 % vétsi miiZovy parametr (ay = 0,360 nm, aric = 0,433 nm). Pfitomnost koherentniho
karbidu zplisobuje v okoli Ccastice stlaCeni miiZovych rovin na mens$i mezirovinnou
vzdalenost, coz se projevuje piitomnosti streaksi u difrakcnich stop matrice (protaZeni stopy
ve sméru kolmém na stlacené roviny) nebo pii velké deformaci matrice extra stopami [33].
V elektronovém difraktogramu (obr. 35b) austenitického zrna v orientaci blizko pélu [001]
lze pozorovat kromé silné reflexe od rovin matrice (220y) s mezirovinnou vzdalenosti
0,128 nm a reflexe od rovin precipitatu (220tic) s mezirovinnou vzdalenosti 0,155 nm i extra
stopu ve stejném sméru, kterd vznika na stlacenych rovinach matrice (220)y.qef S mezirovinnou
vzdalenosti 0,111 nm.
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Obr. 33: Vzorek stabilizovam; 1 hna t;ploté 800 °C. Castice kzlrbldﬁ T1C a Cr23Ce¢ na hranibi
zrn, snimek TEM a EDX spektra

500 nm
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Obr. 34: Vzorek stabilizovany 1 h na teploté 800 °C: a) fetizky ¢astic TiC na dislokacich a
hranicich subzrn, b) dislokac¢ni substruktura a koherentni precipitat TiC, zobrazeni ve svétlém
poli pfi dvousvazkovém nastaveni s reflexi 220
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b) I
Al R
Obr. 35: Vzorek stabilizovany 1 h na teploté 800 °C: a) koherentni precipitat TiC a dislokace,

b) difraktogram austenitického zrna v orientaci blizko polu [122]

Na obr. 36 lze porovnat obraz pozorovanych castic a deformacniho pole kolem
koherentni ¢astice. Pfi prichodu elektronového svazku dochézi k interakci jak s ¢astici, tak
s okolni deformovanou matrici a vysledny obraz Castice ve svétlém poli je vyrazné vétsi nez
jeji skute€né rozméry.

s M2z

Obr. 36: Porovnani obrazu ¢éstice TiC a deformacniho pole v okolni ¢astice. Velikost vlastni
Castice vyznacena Cerven¢ [31]

Dislokacni substrukturu v rdmci jednoho zrna v orientaci blizko p6lu [112] zobrazenou
ve svétlém poli pfi nastaveni se silnou reflexi 111 lze vidét na obr. 37, 38. Dislokacni stény
tvoti hranice subzrn stabilizované fetizky koherentnich karbidli TiC (obr. 39). V subzrnech je
dislokacni hustota vice méné rovnomerna.

Ve vzorku s 10hodinovou dobou prodlevy (obr. 38) byla pozorovina vyssi hustota
dislokaci i jemného precipitatu v porovnani se vzorkem stabilizovanym po dobu 1 h (obr. 37).
Céstice se jevi mensi neZ u vzorku stabilizovaného 1 h, coZ je zptisobeno tim, Ze né&které
karbidy pfi ristu ztratily koherenci, byly generovany dislokace kolem ¢astic, snizilo se napéti
v okoli ¢astic a zmenSil se 1 obraz Castic. Nékteré Castice jsou u tohoto vzorku dosud
koherentni, jak je vidét na obr. 40, zatimco jiné uZ maji mfizku odklonénou od ptivodni
orientace shodné s matrici. Na obr. 41 se nachizi vedle koherentnich Castic i nekoherentni
castice oznacena Sipkou, jejiz roviny 111tic sviraji s rovinami 111y thel 15°.
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500 nm

Obr. 37: Vzorek stabilizovany 1 h na teploté 800 °C. Dislokacni substruktura austenitického
zrna v orientaci blizko p6lu [112] se silnou reflexi typu 111

R N o o) N 500 nm

2

Obr. 38: Vzorek stabilizovn 10 h na telté 800 °C. Disloka¢ni substruktura austenitického
zrna v orientaci blizko p6lu [001] se silnou reflexi typu 200

b4

3 f) g 200 nm 5 1/nm
- - s

Obr. 39: Vzorek stabilizovany 1 h na 800 °C: a) koherentni precipitaty na hranicich subzrn a
b) difraktogram v orientaci blizko p6lu austenitické matrice [114] se silnou reflexi typu 311
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Obr. 40: Vzorek stabilizovany 10 h na 800 °C. Koherentni precipitity TiC: a) ve svétlém
poli, b) v tmavém poli v reflexi 311tic a ¢) difraktogram v nastaveni se silnou difrakci matrice
311ya vyznacenim reflexe 311tic

5 1/nm

200 nm

Obr. 41: Vzorek 10 h na 800 °C. Svétlé pole okraje folie s koherentnimi precipitity a jednou
nekoherentni Castici TiC: a) svétlé pole a b) sloZeny difraktogram zo6ny [-112] austenitu a
koherentnich TiC a dvojice stop od nekoherentniho precipitatu 111Tic

Na obr. 42 Ize vidét snimky ve svétlém poli a tmavém poli v reflexich od rGznych
precipitatl. Na difraktogramu jsou pak vyobrazeny reflexe od z6ny rovin [112] austenitu a
koherentniho precipitatu TiC, podobné jako na difraktogramu na obr. 41, a dalsi dvé dvojice
relativn¢ slabych protazenych difrakénich stop, které vznikaji na tenkych desti¢kovitych
Casticich. Stopy se streaksy jsou protazené ve sméru kolmém na maly rozmér Castic, coz je
patrné pfi porovnani snimku tmavého pole (obr. 42c) potizeného v reflexi 2 a ptisluSného
difraktogramu, pfi¢emZ snimek tmavého pole je vii¢i difraktogramu pootoéen o 5°.
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Obr. 42: Vzorek stabilizovany 10 h na
teploté 800 °C. Retizky jemnych precipitati
podél dislokaci: a) svétlé pole, b) tmavé
pole v reflexi 220 ¢) tmavé pole v reflexi
411y, d) slozeny difraktogram zony rovin
[112],, e) oznaceni reflexi pro tmava pole —
TP1 a TP2.
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Tmavé pole na obr.42c bylo pofizeno vreflexi 1 koherentniho precipititu 220TiC.
Destickovité Castice podle difraktogramu pravdépodobné patii X fazi, intermetalické fazi X
s chemickym vzorcem (Fe,Ni)3sCrigMos, kterd rozpousti uhlik a byva nékdy oznacovana jako
karbid M;gC. Oba typy €astic jsou vylou€eny podé€l hranice subzrna.

7.3. Mechanické zkousSky

StéZejni vlastnosti, kterd se sleduje u této oceli, je mez kluzu za tepla Rpo>
(min. 177 MPa; ostatni pozadované hodnoty jsou uvedeny v kapitole 4.1). Dosazeni této
hodnoty je problematické zejména v kombinaci s dobrou korozni odolnosti a s tim spojenymi
pozadavky na mikrocistotu . Proto byly v pribéhu feseni projektu provadény standardizované
zkousSky tahem pfi teploté 350 °C a soucasné pro srovnani i zkouSky za RT. ZkouSky byly
provedeny na pracovisti ZCU/RTI v akreditované mechanické zkusebng; zkouska tahem za
RT dle normy ISO 6892-1 (odpovida GOST 1497 — 84), zkouska tahem za teploty 350 °C
podle normy ISO 6892-2 (odpovida GOST 9651 84), v obou piipadech na zkuSebnich ty¢ich
¢ = 10 mm, lo = 50 mm. M¢&fena byla vZdy pevnost v tahu R, mez kluzu Rpo a taZznost As es.
Pro kazdy rezim byla zvolena dvé mista odbéru zkusebnich téles pro tahovou zkousku: 2ks
z okraje a lks ze stiedu ty¢e ¢ 90 mm, jak je podrobn¢ popsdno v kap. 6.1, pfiCemz byl
posuzovan i vliv stupné protvafeni v misté odbéru vzorku.

350°C

Vysledky mechanickych zkousek byly vyneseny do grafii zobrazujicich jak vliv mista
odbéru vzorku, tak vliv teploty stabilizace a doby vydrZe. Zaroven byl v grafech zahrnut i vliv
rtizné doby vydrZe na zvolené teploté RZ piedchazejiciho stabilizaci na teplotach 720 °C a
800 °C (obr. 43 — ukéazka na grafech pro mez kluzu za tepla). U téchto vzorkil bylo
pozorovano, 7e del§i vydrZe konkrétné na teploté RZ 1020 °C poskytuji po nasledné
stabilizaci celkem konzistentni vysledky bez extrémnich rozdilii mezi jednotlivymi vydrzemi.
Lze ptedpokladat, Ze je to disledek lepsi homogenizace struktury. Na zdkladé toho bylo
rozhodnuto, e RZ na teplotd 1020 °C piedchazejici stabilizaci bude dale provadéno jiz jen
s vydrzi 30 minut.

Jak bylo zminéno v kap. 6.7 rozdily v hodnotich veli¢in namétenych béhem zkouSky
tahem u vzorkli odebranych z rtiznych vzdalenosti od stfedu polotovaru ¢ 90 mm byly
prakticky zanedbatelné a proto jsou zejména pro lepsi ptehlednost v praci uvadény grafy
s primérnymi hodnotami zahrnujici vysledky méfeni jak na vzorcich ze stfedu, tak z okraje
tyCe. Detailni grafy zahrnujici i1 vliv mista odbéru vzorku jsou uvedeny v pfilohach (pfilohy 3
- 10).
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Obr. 43: Graf vyvoje meze kluzu v zdvislosti na rezZimu TZ a misté odbéru vzorku. Vzorky
stabilizované za teploty 720 °C s riiznou dobou prodlevy na teploté stabilizace a raznymi
parametry piedchézejiciho RZ: a) mez kluzu za RT, b) mez kluzu za tepla. Cervené jsou
v grafech vyznaceny min. poZzadované hodnoty mechanickych vlastnosti.

7.3.1. Zkousky tahem za pokojové teploty

Vysledky zkousky tahem za RT — hodnoty pevnosti v tahu Rn, meze kluzu Rpoo a
taznosti Ases byly vyneseny do souhrnnych grafii (obr. 44 - 46). V téchto grafech jsou pro
srovnani uvedeny i mechanické vlastnosti VS materidlu a vyznaceny piedepsané minimalni
hodnoty. Nejvyssi hodnoty pevnosti a meze kluzu (336 MPa, resp. 277 MPa) a zaroven
nejmensi taznost (48 %) byly naméfeny u vzorku VS. Podobné hodnoty jako u VS byly
pozorovany jen u nékterych vzorki stabilizovanych na 720 °C po RZ 1020 °C s vydrzi 15
min, avSak v tomto pfipad¢ byla vzhledem ke znacnému rozptylu naméfenych veli¢in u této
série vzorkil vyhodnocena uvedena doba vydrZe na teploté RZ jako nedostate¢n4.

U stabilizovanych vzorka byly dosazeny nejvyssi hodnoty pevnosti kolem 550 MPa (z
tohoto hodnoceni jsou vylouéeny vzorky s 15 min. vydrzi RZ). Této hodnoty bylo dosaZeno u
vice vzorkl po stabilizaci na teplotach 720, 800, i 850 °C, avSak vzdy pfi riznych vydrzich na
teploté (obr. 44). U nejniZsi teploty, tzn. 720 °C, byl sledovan pozvolny nartst pevnosti z 540
na 550 MPa mezi dobami vydrze 2,5 az 10 h, pfi del$i vydrZi pak doslo opét k mirnému
poklesu. U vzorkt stabilizovanych na 800 °C bylo maximéalnich pevnosti dosaZeno v piipadé
vydrzi 1 h a 10 h. Na teploté 850 °C v piipadé vydrzi 30 min a 5 h. U stfednich dob vydrZzi byl
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pak vobou piipadech zaznamenan téméf soumérny pokles hodnot pevnosti. U vzorka
stabilizovanych na 900 °C byl sledovan jiz jen velmi mirny néartst pevnosti (z 542 na 547
MPa) mezi vydrzemi 30 min a 2,5 h. Z praktického hlediska se vSak ve vSech piipadech
jednalo o zanedbatelny nartist hodnot. V porovnani se vzorky zpracovanymi pouze RZ s
vydrzi 30 min byl u vSech stabilizovanych vzorki zaznamenan pokles pevnosti. To lze
pfipisovat pomérné malému piispévku precipitacniho zpevnéni (opakované TZ) v porovnéani
se zpevnénim od pnuti zptsobeného prudkym ochlazenim po RZ, které bylo naslednou
stabilizaci s pomalym ochlazovanim eliminovéno, a také odpeviilovacim pochodiim v prib¢hu
stabilizace. Ve vSech ptipadech byl splnén poZadavek limitnich pevnosti 500 - 750 MPa.

580
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¢
560 557 MPa R . m
548 MPa s . 551 MPa
=, 550 X X 7 —
(a4 X % > a X
540 X - =
. 544 MPa [}
541 MPa
O
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Obr. 44: Vyvoj pevnosti v zavislosti na rezimu TZ — vysledky zkousky tahem pii RT.
Souhrnny graf zpriimérovanych hodnot vzorkii ze stfedu i okraje polotovaru zahrnuje VS,
stav po RZ a stabilizaci. Cervené je vyznacena minimalni poZadovana hodnota pevnosti za
RT

Pokud se tyka meze kluzu pii RT (obr. 45), byly pozorovany prakticky velmi podobné
trendy jako u meze pevnosti. V porovnani s VS dosahoval opétovné zpracovany materiél
niz§ich hodnot meze kluzu jak ve stavu po RZ, tak po stabilizaci. Pokles meze kluzu
zpiisobeny RZ (z 336 na 294 MPa u 30 min. vydrZe) byl kompenzovan pouze pii del§ich
vydrZzich na stabiliza¢ni teploté 720 °C, a to jen velmi pozvolna. Maximalni mez kluzu pfti 7,5
a 10hodinové vydrZi dosahovala piiblizné 305 MPa. V piipad¢ vysSich teplot zistala mez
kluzu stejna nebo se dokonce déle snizovala (hodnoty v rozmezi 280 - 290MPa). Nariist meze
kluzu s rostouci dobou vydrZze byl také pozorovan pouze u teploty stabilizace 720 °C.
V piipad¢ vyssich teplot hodnoty meze kluzu s delsi prodlevou na teploté pouze klesaly, coz
svéd¢i o vyrazné rychlejsi kinetice precipitace pii téchto vysSich teplotich. VSechny reZimy
zpracovani dosahovaly vyrazné nadlimitnich hodnot meze kluzu za RT (pfedepsano min. 206
MPa).
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Obr. 45: Vyvoj meze kluzu v zdvislosti na reZimu TZ — vysledky zkousSky tahem za RT.
Souhrnny graf zprumerovanych hodnot vzorkl ze stfedu a z okraje polotovaru zahrnuje VS,
stav po RZ a po stabilizaci. Cervené je vyznaéena minimalni poZadovana hodnota meze kluzu
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Obr. 46: Vyvoj taznosti v zavislosti na reZimu TZ — vysledky zkouSky tahem za RT,
Souhrnny graf zpramérovanych hodnot vzorki ze stiedu i okraje polotovaru zahrnuje VS ,
stav po RZ a po stabilizaci. Cervené je vyznatena poZadovana minimalni hodnota taZnosti pfi

RT
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TaZnost Asgs se u stabilizovanych vzorkl nachdzela v rozmezi 52 — 54 % (pouze vzorky
stabilizované po RZ s vydrzi 15 minut se vychylovaly z tohoto rozsahu - ca o 1%). Vyvoj
taznosti v zavislosti na teploté a dob¢ stabilizace nevykazoval zfetelny trend — pouze u teploty
stabilizace 850 °C bylo moZno zaregistrovat piiblizn¢ pievraceny pribéh oproti pevnosti -
ostatni rezimy pak vykazovaly vzhledem k rostouci dob¢ vydrze spiSe klesajici tendenci (obr.
46). VS vykazoval viditeIn& nejnizsi hodnotu taZnosti (48 %), kterd byla RZ zvys$ena na 50%
u 30 min vydrZe, resp. 55% u 15 min vydrZe. V piipadé stabilizace po RZ s 30 minutovou
vydr# tedy doglo k nartistu hodnot taznosti. Zadny z reZimd zpracovani nevykazoval nizsi

taznost, nez je pfedepsano limitem 40%.

7.3.2. Zkousky tahem pii 350 °C

Naméiené hodnoty pevnosti v tahu za tepla se u stabilizovanych vzorkii pohybovaly
v rozmezi 380 °C az 395 °C, ptfiCemZ mezi jednotlivymi reZimy nebyly pozorovany vyrazné
rozdily (obr. 47). VS dosahoval opét viditelné vy$si pevnosti (412 MPa), ale i vzorky po RZ
(nestabilizované) dosahovaly pomérné vysoké pevnosti za tepla odpovidajici hodnoté 398
MPa, tj. mirn€ vyssi hodnoty neZ po stabilizaci. S rostouci dobou vydrZe se projevil prakticky
u vSech teplot stabilizace velmi mirné€ klesajici trend. PficemZ vSechny naméfené hodnoty

véetné vzorkd po RZ byly nadlimitni (> 353 MPa).
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Obr. 47: Vyvoj pevnosti v zavislosti na reZimu TZ — vysledky zkousky tahem pii 350 °C.
Souhrnny graf zprimérovanych hodnot vzorkii ze stiedu i okraje polotovaru zahrnuje VS,
stav po RZ a po stabilizaci. Cervené je vyzna¢ena minimalni poZadovani hodnota pevnosti pfi
350 °C

Velmi podobné pribéhy, taktéZ s pomérné malymi rozdily hodnot, byly pozorovany i u
meze kluzu za tepla (obr. 48). VS dosahoval meze kluzu 277 MPa, Po RZ s vydrzi 30 min byl
zaznamenan pokles na 233 MPa a hodnoty stabilizovanych vzorkl se nachédzely v rozmezi
225 — 241 MPa. S rostouci dobou vydrze mohl byt sledovan pozvolny rast meze kluzu pfi
stabilizaci na 720 °C s maximem na Shodinové a 10hodinové vydrzi (241 MPa), 7,5hodinova
vydrZz pak vykazovala mirny pokles na 235 MPa. Tento pribéh lze pozorovat i na detailnim
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grafu na obr. 32b, a to u vzorkl z okraje tyCe; u stftedového vzorku je prabéh plynulejsi bez
vyraznych propadii. Toto vede opét k ivaze o rozptylu vlastnosti vlivem nehomogenni
struktury po okraji polotovaru. U vysSich teplot stabilizace byl zaznamenan s delSimi
prodlevami na teploté pokles meze kluzu indikujici vyrazné rychlejsi kinetiku precipitacnich
pochodt. I v tomto piipadé vSechny rezimy vykazovaly nadlimitni hodnoty meze kluzu (>
177 MPa).
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Obr. 48: Vyvoj meze kluzu v zavislosti na reZimu TZ — vysledky zkouSky tahem pii 350 °C.
Souhrnny graf zprimérovanych hodnot vzorkii ze stiedu i okraje polotovaru zahrnuje VS,
stav po RZ a po stabilizaci. Cervené je vyznagena minimalni poZadovana hodnota meze kluzu
pti 350 °C

Na obr. 49 1ze dale vidét nameéfené hodnoty taznosti Asgs za tepla. Nejvyssi taznosti byly
pozorovany u vzorkl stabilizovanych na teplot¢ 720 °C. Vyvoj taZnosti na této teploté
pomérné dobfe koreluje s vyvojem pevnostnich charakteristik — z po¢atku klesd z maximéalni
hodnoty 34 % na 31% (vydrz 7,5 h a 10 h) a nadéle opé&t mirn¢ stoupd na 32%. U ostatnich
vySSich teplot stabilizace hodnoty taznosti viceméné osciluji mezi hodnotami 29 — 32 %
(uvazovany pouze stabilizace po RZ 1020 °C s 30 minutovou vydrz{). VS materialu, a stejné
tak vzorky po RZ 1020 °C s vydrz 30 min vykazovaly mirné niZ$i taznost — shodn& 27 %.
Vsechny namétfené hodnoty pak spliiovaly predepsanou podminku minimalni tazZnosti 25%.
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Obr. 49: Vyvoj taznosti v zavislosti na reZimu TZ — vysledky zkousky tahem pii 350 °C.
Souhrnny graf zpriimérovanych hodnot vzorkil ze stfedu i okraje polotovaru zahrnuje VS,
stav po RZ a po stabilizaci. Cervené je vyznac¢ena poZadovani minimalni hodnota taZnosti pfi
350 °C
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8. Diskuze vysledkii

8.1. Posouzeni navrzené sekvence tepelného zpracovani

Pro TZ experimentilnfho materidlu byla navrZena sekvence zahrnujici RZ na teploté
1020 °C s vydrzi 30 minut a naslednou stabilizaci s proménnymi parametry: teplotami 720,
800, 850 a 900 °C a prodlevami od 30 min az po 15 h.

Rezim RZ byl provéien mikrostrukturnim rozborem a zkouskami tahem za RT a pii 350
°C (kap. 6.6). Aplikace vhodné navrZzeného RZ je nutna za t¢elem rozpusténi intermedidlnich
fazi a tim uvolnéni legujicich prvka (Cr a Ti), které zpiisobi piesyceni tuhého roztoku. To
nasledn¢ spolu s ohfevem a setrvanim na vhodné navrzené teploté stabilizace umoZni
vylouceni jemnych karbonitridi titanu, které zajisti materidlu jednak odolnost vici MKK a
jednak mohou zpulsobit precipitacni zpevnéni vyhodné pifedevSim pro vysokoteplotni
aplikace. Pomoci vySe uvedenych rozbori a mechanickych zkouSek byl zjiStén ubytek
intermedidlnich fazi ve struktufe a pomoci analyzy EDX ovétfeno i chemické slozZeni Castic a
provéfeno jejich zastoupeni ve struktufe VS a vzorku po provedeném RZ. NavrZeny reZim byl
pak na zakladg t&chto pozorovani shled4n jako vyhovujici (a experiment omezen na rezim RZ
s vydrzi 30 minut).

V dalsi fazi byly mikrostrukturnim rozbortim a mechanickych zkouSkam podrobeny
stabilizované vzorky. Byl proveden mikrostrukturni rozbor SM a SEM. V rimci
mikrostrukturniho rozboru na svételném mikroskopu byla méfena a porovnavana velikost
zrna VS a vzorki po RZ. Velikosti zrna vychoziho i Zihanych vzorki se vyrazné neligily (obr.
13 a kap. 3.6.1). Na zaklad¢ poznatkli uvedenych v publikaci [17] zaméfené na odpeviiovaci
procesy v téZe oceli byla vznesena otizka, zda béhem navrZeného RZ dochézi k rekrystalizaci
struktury nebo je mozné, zZe pouze dojde k preusporadani dislokaci a vytvoreni substruktury
v ramci piivodnich zrn. Staticka rekrystalizace miZe byt dle [17] totiZ znacné ztiZena praveé
vylouCenym precipititem. Jak je wuvedeno vkap. 7.2, v transmisnim elektronovém
mikroskopu byly pozorovany u vétSiny zrn austenitické matrice dislokacni stény rozdé€lujici
zrna na subzrna (obr. 34, 37). Nedoslo tedy k rekrystalizaci, ale pouze k zotaveni dislokacni
substruktury.

Difrak¢ni analyzou v TEM byl déale provéren priabéh precipitace na vybranych vzorcich
stabilizovanych na teploté 800 °C s prodlevami 1 h a 10 h. Zde se potvrdilo vylouceni velmi
jemného koherentniho precipitatu ve struktufe jiz béhem krats$i doby vydrze (obr. 26). VEtsi
mnozstvi jemného precipitatu u vzorku s 10hodinovou vydrzi, pfi¢emZ nékteré Castice béhem
rustu uz ztratily koherenci (obr. 38), dokazuji dalsi vylucovani precipititu a jeho hrubnuti
v pribéhu delsich vydrzi na teplot¢ stabilizace. Ptitom se ztrdtou koherence kles precipitacni

s vz

zpevnéni Casticemi TiC.

8.2. Posouzeni vlivu teploty stabilizace a doby prodlevy

Pokud se tyka vlivu teploty a doby vydrze pii stabilizaci, ziskané vysledky potvrdily, Ze
vys§i teploty stabilizace (800 °C a vySe) vyZaduji, jak lze predpokladat, kratsi doby vydrze
(do 1 h). Maximalni hodnoty meze kluzu ¢i pevnosti v tahu (za tepla i za RT) byly u téchto
teplot pozorovany jiZ u nejkratSich navrZzenych vydrzi. S delSi prodlevou pak dochézelo
k poklesu pevnostnich charakteristik vétSinou az na urcitou mez, po niZ nasledoval s déle
trvajici vydrzi opétovny mirny nartst.

Na hodnotach mezi kluzu a pevnosti pfi RT stejné jako pii 350 °C se projevila zavislost
kinetiky precipitace jemnych karbidl TiC na teploté stabiliza¢niho Zihani. Pfi nejniZsi teploté
(tzn. 720 °C) karbidy rostou relativné¢ pomalu a uchovavaji si nejdéle koherenci spojenou
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Vv

s vy$Sim stupném precipitacniho zpevnéni v porovnani a nekoherentnimi precipitaty. Protoze
precipitace probihd rychleji pfi vySSich teplotach, posouvd se maximum precipitacniho
zpevnéni témito Casticemi s ristem teploty stabiliza¢niho Zihani ke kratS$im Castim.

Pii stabilizaci na teploté 720 °C byl pozorovan pozitivni vliv prodluzujici se doby vydrze
na mez pevnosti a kluzu. Pro maximalni hodnoty pak byla potfebna doba vydrze v délce 10 h.
Z hlediska volby teploty se nejlépe jevila prave stabilizace pii 720 °C. Pii delSich vydrzich
vykazovala ze vSech vzorkl nejvyssi hodnoty meze pevnosti za tepla, meze kluzu za tepla i za
RT a zaroveil nadprimérné taznosti za tepla. V piipad¢ stabiliza¢niho Zihani pfi této teploté
byly pon&kud piekvapivé naméfeny vysii pevnosti i meze kluzu v ptipadé predchézejiciho RZ
s vydrzi 15 min neZ po RZ s prodlevou 30 min. To Ize vysvétlit mensim piesycenim tuhého
roztoku austenitu atomy titanu a v diisledku toho pomalej$im ristem ¢astic karbidt TiC, které
si uchovaly koherenci po delsi dobu neZ pii vétsim piesyceni austenitu po RZ s prodlevou 30
min.

Z hlediska mechanickych vlastnosti se jevi teplota 720 °C jako idealni. Vzhledem
k nutnym né¢kolikahodinovym vydrZzim se vSak nabizi myslenka, zda by nebylo vhodné déle
provéfit oblast teplot pravé mezi 720 a 800 °C, coz by bylo v souladu s praktickym cilem této
prace, tedy nalezeni rezimu, ktery by byl Casové i energeticky méné narocny, ale zajistoval
dostate¢né mechanické vlastnosti.

Dale je nutné provéieni mikrocistoty téchto vybranych zpracovanych vzorkt (o¢ekava se
brzké provedeni metalografickou laboratoii Skoda JS). A tyto poznatky budou v budoucnu
provéieny zopakovanim rezimu na velkych polotovarech (tyce @ 90 mm).

8.3. Posouzeni vlivu opakovaného tepelného zpracovani

Z vysledkl je patrné, Ze pouze u vzorku zpracovaného rezimem 1020 °C/ 15 min +
720 °C/ 7,5 h byla dosaZzena mez kluzu pfi RT stejnad jako u VS. VSechny ostatni reZimy
provedeného TZ zpusobily pokles meze pevnosti v tahu i meze kluzu. Dokonce i v ptipade
zopakovani reZzimu, jakym byl zpracovan VS, tj. RZ na teploté 1020 °C s vydrzi 30 minut
(doba ptizplisobena velikosti zpracovavaného polotovaru) a naslednou stabilizaci po dobu 10
h byly dosazené hodnoty znatelné nizsi (241 MPa vs. 277 MPa vychoziho stavu). V tomto
piipadé se nabizeji dvé vysvétleni:

a) Jelikoz kinetika precipitace je vyznamné ovlivnéna nejen parametry TZ, ale i
zpusobem a stupném deformacniho zpevnéni struktury piediazeného samotnému TZ,
lze ptedpokladat, Ze tepelnym zpracovanim v pribéhu vyrobniho procesu vychoziho
materidlu doSlo jiZ znacnou meérou k vyCerpani této energie uloZené v materidlu
v disledku ptedchoziho tvafeni a tim znaénému ovlivnéni kinetiky precipitace.
Opétovné provedené RZ sice na jednu stranu podpofilo precipitaéni pochody,
rozpusténim legujicich prvkl, a tim dosaZeni urcitého piesyceni tuhého roztoku, na
druhou stranu vSak mohlo byt umoznéno dalsi odpevnéni struktury béhem vysoké
teploty Zihani. V kone¢ném dusledku byl prubéh precipitace znatelné mirnéjsi nez by
tomu bylo u tepelné¢ nezpracovaného kovaného VS. Tomuto by pak odpovidaly i
nendpadné avSak pomérné logicky ptisobici trendy sledované v grafech na obr. 33 az
38.

b) NavrZend 30minutovd prodleva na teploté RZ nebyla natolik dlouha, aby doglo
k dostatecnému rozpusténi intermedialnich fazi (obzvlasté nitridy se rozpoustéji velmi
neochotné), prestoze tato doba prodlevy byla navrZena dle literatury a po konzultaci s
pracovniky Skoda JS a.s. Pro tento fakt svéd&i zejména hodnoty pevnostnich
charakteristik nachazejici se pomérné€ vysoko nad predepsanymi limity.

66



Zapadoceska univerzita v Plzni, Fakulta strojni Diplomova prace, akad. rok 2019/20
Katedra materialt a strojirenské metalurgie Bc. Tomas Janda

I pfes uvedena fakta vSak vSechny stabilizované vzorky s opakovanym TZ vykazovaly
nadlimitni hodnoty vSech pozadovanych mechanickych vlastnosti. Lze tedy konstatovat, Ze za
predpokladu dostateén& kvalitné zpracovaného VS, Ize i op&tovnou aplikaci sekvence RZ a
stabilizace ziskat materidl s vyhovujicimi mechanickymi vlastnostmi.
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9. Zavér

Prace je zaméfena na TZ austenitické korozivzdorné oceli 08Ch18NI10T stabilizované
titanem s cilem dosdhnout co nejvyssich pevnostnich charakteristik, zejména meze kluzu pfti
350 °C. Bylo navrZeno tepelnd zpracovéni zahrnujici RZ na teploté 1020 °C s vydrZi 30 minut
a nésledné 15 variant stabilizacniho Zihani na teplotich 720 °C az 900 °C s prodlevou na
teploté¢ 30 min az 15 h. Zpracované vzorky byly dile podrobeny mikrostrukturni analyze SM
a SEM. Na vybranych vzorcich byla provedena také TEM zaméfend na studium jemnych
precipitatt Ti(C,N). Pomoci zkousky tahem za RT a pii 350 °C byly zjiStovany mechanické
vlastnosti zpracovanych vzorkda.

Byla popséana struktura VS a po navrzeném TZ, pficemz byly struktury porovnavany.
Sledovén byl predevsim podil a typ karbidickych fazi vylou¢enych na hranicich zrn. Pomoci
TEM bylo objasnéno uspofadani substruktury zrn a vliv vydrZze na mnozstvi a koherenci
vyprecipitovanych jemnych ¢astic karbonitridi titanu.

Byl ukazan vliv teploty a vydrZe stabiliza¢niho Zihadni na mechanické vlastnosti. Jako
optimalni teplota stabilizace se jevilo 720 °C. Pii stabilizaci na této teploté¢ byl pozorovan
pozitivni vliv prodluZujici se doby vydrze na mez pevnosti a mez kluzu (pfi¢emz u vyssich
teplot stabilizacniho Zzihani byl vliv delSich vydrzi spiSe negativni). Pfi 10hodinové vydrzi
tento rezim vykazoval nejvyssi hodnoty mezi kluzu a pevnosti (Rpo2 = 305 MPa, Rpp2*° € =
241 MPa). AvSak velmi podobnych pevnostnich charakteristik bylo dosaZeno také pfi
lhodinové vydrZi na teploté 800 °C (Rpo2 = 297 MPa, Rpo2*? *© = 238 MPa). Vzorky

stabilizované nad 850 °C pak vykazovaly celkové niz§i meze pevnosti a kluzu, obzvlasté za
tepla.

Lze tedy formulovat prvni dileZity zavér diplomové price. Z hlediska mechanickych
vlastnosti by bylo mozné soucasny rezim stabilizace s nékolikahodinovou vydrzi na teploté
720 °C uspokojivé nahradit Zthanim na teploté¢ 800 °C s vydrZi v fadu desitek minut az 1 h.
Doporucit 1ze také podrobnéjsi prizkum zaméteny na krats$i vydrZze v intervalu teplot 720 —
800 °C.

Druhy zavér se tykd posouzeni vlivu opakovaného TZ. To se projevilo na vyslednych
mechanickych vlastnostech sniZzenim mezi pevnosti a kluzu (Rpo2*°C =241 MPa)
v porovnani s VS (Rpo2C = 277 MPa), ktery byl doddn ve stavu po kovani a nisledné
stabilizaci. Opakované TZ zplsobilo pomérné malé rozdily v hodnotich mechanickych
vlastnosti mezi jednotlivymi provedenymi reZimy stabilizace. I ptesto vzorky s opakovanym
TZ vykazovaly nadlimitni hodnoty vSech poZadovanych mechanickych vlastnosti.
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Prilohy:

Obsah Cr Obsah i

Obsah Ni Obsah Fe

Obsah Mo Obsah M1

Piiloha 1 a: SEM snimek a EDX mapy chem. sloZzeni VS — oblast 1 (analyzovana oblast na
SEM snimku ¢ervené oramovana)
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Obsah Cr Obsah Ti

Obsah N1 Obsah Fe

Obsah Mo Obsah Mn

Piiloha 1 b: SEM snimek a EDX mapy chemického sloZeni VS — oblast 2. Analyzovéan cely
rozsah SEM snimku
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Obsah Cr

Obsah Ni

Obsah Mo Obsah Mn

Obr. 1 ¢: SEM snimek a EDX mapy chemického slozeni VS — oblast 3. Analyzovéan cely
rozsah SEM snimku
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Obsah Cr Obsah Ti

Obsah Ni Obsah Fe

2,5 um

Obsah Mo Obsah Mn

Obr. 2 a: SEM snimek a EDX mapy chemického sloZeni vzorku po RZ — oblast 1.
Analyzovan cely rozsah SEM snimku
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Obsah Cr Obsah Ti

Obsah N1 Obsah Fe

l bsa11 _ 3

Obr. 2 b: SEM snimek a EDX mapy chemického sloZeni vzorku po RZ — oblast 2.
Analyzovan cely rozsah SEM snimku
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Obsah Cr

s

Obsah N1

Obsah Mo Obsah Mn

Obr. 2 ¢: SEM snimek a EDX mapy chemického sloZeni vzorku po RZ — oblast 3.
Analyzovan cely rozsah SEM snimku
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Pfiloha 3: Vysledky zkousky tahem za RT. Vzorky stabilizované za teploty 720 °C s riznou
dobou prodlevy na teploté stabilizace a riznymi parametry pfedchizejictho RZ. Cervené jsou
v grafech vyznaceny min. poZadované hodnoty mechanickych vlastnosti.
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Priloha 4: Vysledky zkousky tahem pii 350 °C. Vzorky stabilizované za teploty 720 °C
s riznou dobou prodlevy na teploté stabilizace a riiznymi parametry pfedchazejiciho RZ.
Cervené jsou v grafech vyznaceny min. poZadované hodnoty mechanickych vlastnosti.
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Priloha 5: Vysledky zkouSky tahem za RT. Vzorky stabilizované za teploty 800 °C s riznou
dobou prodlevy na teploté stabilizace a riznymi parametry predchizejiciho RZ. Cerveng jsou

Bc. Tomas Janda
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v grafech vyznaceny min. poZadované hodnoty mechanickych vlastnosti.
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Priloha 6: Vysledky zkousky tahem pii 350 °C. Vzorky stabilizované za teploty 800 °C
s riiznou dobou prodlevy na teploté stabilizace a riiznymi parametry piedchazejictho RZ.
Cervené jsou v grafech vyznageny min. poZadované hodnoty mechanickych vlastnosti.
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Piiloha 7: Vysledky zkousky tahem za RT. Vzorky stabilizované za teploty 850 °C s riiznou
dobou prodlevy na teploté stabilizace a riznymi parametry piedchdzejiciho RZ. Cervené jsou
v grafech vyznaceny min. poZadované hodnoty mechanickych vlastnosti.
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Priloha 8: Vysledky zkousky tahem pii 350 °C. Vzorky stabilizované za teploty 850 °C
s riiznou dobou prodlevy na teploté stabilizace a riiznymi parametry piedchazejiciho RZ.
Cervené jsou v grafech vyznageny min. poZadované hodnoty mechanickych vlastnosti.
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Priloha 9: Vysledky zkousky tahem za RT. Vzorky stabilizované za teploty 900 °C s riznou
dobou prodlevy na teploté stabilizace a riznymi parametry predchizejictho RZ. Cervené jsou
v grafech vyznaceny min. poZzadované hodnoty mechanickych vlastnosti
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Pfiloha 10: Vysledky zkousky tahem pii 350 °C. Vzorky stabilizované za teploty 900 °C
s riznou dobou prodlevy na teploté stabilizace a riiznymi parametry pfedchazejiciho RZ.
Cerven¢ jsou v grafech vyznaceny min. pozadované hodnoty mechanickych vlastnosti
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