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Metalurgija — priprava vsipa — izdelava peletov
B. Zalar, J. Wohinz, A. Valant,

sProblematika utrjevanja piritnih peletov pri temperaturah prazenja«
2elezarski zbornik 10 (1976) 3 s 109—116

lzdelava zelenih peletov iz piritnih koncentratov je mozna. Tudi
trdnostne in sudilne lastnosti zelenih peletov ne odstopajo od nor-
malno pricakovanih.

Pri temperaturah nad 400° C pa piritni &cm.l povsem lzgubijo
trdnostne lastnosti in so takini za vsako nadaljnjo metaluréko pre-
delavo brez vrednosti. V ¢lanku so obravnavani rezultati raziskav
postopnega ogrevanja in trenutne toplotne obremenitve v oksida-
ciiski in neviralni atmosferi, obdelani so rezultati raziskav dilatacij
1 rezultati raziskav na talilnem mikroskopu.

Verok poruditvi trdnostnih lastnosti je pripisati primarni pre-
meni pirita v pirotin, to je i razkroja pirita v ciklusu vsch
nastopajocih prazilnih reakcij. Takien zakljuéck (e tudi
teoretsko in dokazan z mineraloiko-mikroskopskimi raziskavami.

Avtorski izvlefek

UDK: 621.746.62:620.18
ASM/SLA: M28h, 9—&9

Metalurgija — strjevanje jekla — vkljudki v jeklu
V. Predern:

»Pogoll nastajanja In tzlotanja oksidnih vkljutkov iz jeklene kopelis
2elezarski zbornik 10 (1976) 3 s 117124

Opisani so teoretiéni &mn anja, rasti in izlofanja oksid-
nih vkljutkov iz tekolega S i so termodinamiéni pogoji
za nastajanje prvih kali in potrebne okolii¢ine za
zlotanje oksidnih vkljuckov. Pri opisovanju iz a vkljutkov so
‘poleg inetiénih zgo‘e\- upoitevani $e vplivi iénih fizikalnih
aktorjev kot oblika vkljuckov, agregatno stanje vkljulkov, adsorb-
ci{? povriinsko aktivnih primesi, medfazne napetosti v sistemu
jeklo-oksidni vkljudek — Zlindra;

Avtorski izviedek

UDK: 620,187:669.15 — 194.58
ASM/SLA: Tsh, Mlle

Metalurgifa — Specialna jekla — Visokolegirana orodna jekla —
Rastrska clektronska mikroskopija REM

J. Rodit

Uporaba rostrske elekironske mikroskopije pri raziskavah ledebu-
ritnih orodnih jekel

Zelezarski zbornik 10 (1976) 3 § 125144

Uporabnost REM pri raziskavah prelomov in mikrostruktur lede.
buritnih orodnih jekel, karbidnih izolatov in povriine prob go iz0-
laciji v Sirokem obmoc{u kombinacij toplotne_obdelave — Zzarjeno
stanje, kaljeno s prenizkih, normalnih in previsokih tem tur do
stopnje mocnega pregretja, popusanje od nizkih do visokih tempe-
ratur. Iz sistemati¢nega matritnega programa REM posnetkov pri
razli¢nih direkinih povecavah od 100x do 20.000x so prikazane le
glavne znadilnosti in zanimivosti.

Predlogi tipiziranih Rogo]cv reiskav 2 REM v nadaljnjem raz-
iskovanju visokolegirani omdnig jekel,
Avtorski izviedek

UDK: 669.14.018:669.15 — 196.58

ASM/SLA: M2le; TSh

Metalurgija, specialna jekla — orodna jekla ledeburitnega tipa —
preiskave z eleltlmnsh"m mikroanalizatorjem

Rodit Joke, 2elezarna Ravne

Vodopivee Franc, Boiko Rali¢, Metalurdki indtitut v Ljubljant

Preiskave jekla €. 48%0 — OCR 12 VM na elektronskem mikroana-
lizatorju

Zelezarski zbornik 10 (1976) 3 5 145156

Visokolegirano orodno g:ldo ledeburitnega tipa z 1,52%C,
11,4 % Cr, 0,82 % Mo in 092% V.
Raziskave z elektronskim mikroanalizatorjem — specifiéni X —
posnetki koncentracij posameznih elementov, linijske analize pro-
filov koncentracij in tockaste kvantitativne analize mmamh
strukturnih faz. ize vzorcev v razliénih stanjih top obde-
lave = mehko Zarjeno, podkaljeno, normalno , moino pre-

0, visoko
Bl o Avtorski izviedek
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UDK: 621.746.62:620.18
ASM-SLA: M28h, 969

Metallurgic-Erstarrung von Stahl

Nichtmetallische Einschliisse im Stahl

V. Prefern:

Bedingungen fiir die Entstehung und Ausscheid oxydischer
Einscaliisse aus dem Stahlbad e

2elezarski zborntk 10 (1976) 3 S 17124

Es sind die theoretischen Bedingungen fiir die Emstehung, das
Wachsen und Ausscheiden der oxydischen Einschliisse aus dem
fliissigen Stahl beschrieben, Die thermodinamischen Bedingungen
fiir die Entstchung der ersten Keime und dic notigen Umstinde
filr das weitere Waschstum und die Ausscheidung oxydischer Ein-
schiisse,

Bei der Beschreibung der Ausscheidung der Einschlilsse sind
neben der  kinetischen ingungen auch die Einflilsse  verschie-
dencr physikalischen Faktoren, wie die Einschlussform, der Aggre-

tzustand der Einschliisse, die Adsorbtion der oberflichen-aktiven
gdm_ ischungen, Zwischenphasenspannungen im System  Stahl-oxy-
discher Einschluss-Schlacke beriicksichtigt,
Auszug des Autors

UDK: 622.792
ASM-SLA: Bl5p, Bléb

Metallurgie-Mbllervorbereitung — Erzeugung von Pellets

B. Zalar, J, Wohinz, A. Valant

Problematik der Verfestigung der Pellets aus Pyritasche bel den
Rosttemperaturen

2elezarski zbornik 10 (1976) 3 s 109—116

Dic Erzeugung der griinen Pellets aus Pyritkonzentraten ist

miglich, Auch dic Festigkeits — und Trocknungseigenschaften der

tinen Pellets unterscheiden sich nicht von den normal erwarteten
verten,

Bet den Temperaturen {iber 400° C verlieren dic Pyritpellets
villig die Festigkeitseigenschaften und sind in solchem Zustand
fu e weitere metallurgische Verarbeitung ohine Wert,

ie Umcrsuchunzscl;fv:hnixse der progressiven Erwiirmung und
der cugenblicklichen Wirmebeanspruchung in der oxydations- und
ncutalen  AMmosphare  werden  behandelt.  Die  Erpebnisse  der
Dehnungsuntersuchungen und  der  Untersuchungen am Schmelz-
mikroskop sind bearbeitet worden,

Der Grund fir den Zusammenbruch der Festigkeitseigenschaften
ist in der primdren Umwandlung des Pyrites in Pyrotin _zuzu-
schreiben, das heisst, der Zersetzungsreaktion des Pyrites im Zyklus
aller auftrettenden Reaktionen beim Rasten. Solcher Abschluss ist
auch theoretisch bearbeitet und mit mineralogisch-mikroskopischen
Untersuchungen bewiesen.

Auszug des Autors

UDK: 669.14.018:669.15—196.58
ASM/SLA: M2le; TSh

Metallurgie-Sonderstiihle-ledeburitische Werkzeugstihle-Untersuchun-
gen an dem Elektronenmikroanalysator

J. Rodié, F. Vodopivee, B. Rallé

Die Untersuchungen des Stahles € 4850-OCR 12 VM an dem Elektro-
nenmikroanalysator

2elezarski zbornik 10 (1976) 3 S 145156

Ein hochlegierter ledeburitischer Werkzeugstahl mit der Zu-
sammensetzung 1.52% C, 114%Cr, 0.82% Mo und 092% V iw
untersucht worden.

_ Untersuchungen mit dem  Elektronenmikroanalysator, die spe-
zifischen X-Aufnahmen der Konzentration, der einzelnen Elemente,
Linienanalyse der Konzentrationsprofile und der quantitativen
Punktanalyse der einzelnen Gel usbildungen, Analyse der Proben
im versch Zustand der Wirmebehandlung — weichgegliiht,
unterhiirtet, normalgehiirtet, starkiberhitzt, hoch nachgelassen.

Auszug des Autors

UDK: 620.187:669.15--194.58
ASM/SLA: Tsh, M2i¢

Metallurgie-Sonderstiihle-Hochlegierte  Werkzeugstihle-Rasterelektro-
nenmikroskopie R

J. Rodig:

Die Anwendun‘ der Rasterelektronenmikroskopie bei den Unter-
suchungen der ledeburitischen Werkzeugstiihle

2elezarski zbornik, 10, 1976, 3 S 125—I144

Die Anwendbarkeit der REM bei den Untersuchungen der
Britche und des Mikrogefliges der ledeburitischen Werkzeugstihle,
der Karbidisolicrungen und der Probenoberfliche nach der Isolie-
rung in einem breiten Bereich verschiedener Wiirmebehandlung —
sc?ﬁ-m. gehirtet von niedrigen normalen und zu hohen Tempera-
turen, bis zu einem Uberhitzungsgrad, nachgelassen von niedri
bis 2u hohen Temperaturen, ist angemcben. Aus dem systematisc
»matrix programe der REM Aufnahmen bei verschicdenen direkten
Vergrosserungen von 100x  bis 20000x sind nur die wichtigsten
Eigenheiten und Interessantheiten gezeint.

Die Vorschliige fiir die typisierenden Bedingun(ﬁn bei den REM
Untersuchungen bei der weiteren Forschung r hochlegierten
Werkzeugstihle sind angegeben.

Auszug des Autors
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Metallurgy preparate of burden — production of pellets
B. Zalar, J. Wohinz, A. Valant

Problematics In pyrite pellets at the roasting temperatures
2clezarski zbornik 10 (1976) 3 P 109—116

Production of green pellets from
Also s th and drying properties of green pellets are as exnected.
Above C pyrite pellets completely Joose their strength and
thercfore they are worthless as such for further metallurgical ma-
nufacturing. Investigation results of gradual heating and heat loads
in oxidative and ncutral atmosphere are described in the paper,
results of dilatation tests and results of investigations with high-
temperature microscope are analyvzed.

Reduction of strength can be attributed to primary transfor-
mation of pyrite Into pyrrhotite, i.¢. reaction of decomposition of
pyrite occuring during all the roasting reactions, This finding is
confirmed theoretically and by mineralogical-microscopical investi-

ions.
- Author's Abstract

te concentrate is possible.

UDK: 620.187:669.15—19%4 58
ASM/SLA: Tsh, M21c

Metallurgy — special steels — high — alloy tool steels scanning
clectron microscopy

1. Rodi¢

tlon of scanning electron microscopy In Investigation of
muloolmcl .

Zelezarski zbornik 10 (1976) 3 P 125—144

Applicability of SEM in investigation of fractures and micro-
structures of ledeburite tool steel, of carbide isolates, and of probe
surfaces after isolation in a great variety of heat-treatment com-
binations — as annealed, quenched from too low, from normal and
from too hlﬂl wnmm to a step of high overheating, tem-
pered from low _high temperatures. From a systematic matrix
rmsram of SEM pictures at various direct n cations (rom
00 to 20,000 times, ic characteristics and curiosities can be seen,

Proposals for standardized conditions of SEM investigations in
further research of high alloyed tcol steel.

Author's Abstract

|

UDK: 621.746.62:620.18
ASM/SLA: M28h, 969

Mellallurgy — solodification of steel — non metalic inclusions in
stee

V. Pregern:

Conditions of formation and precipitation of oxide inclusions from
steel melt

Zelezarski zbornik 10 (1976) 3 P 117—124

Theoretical conditions of formation, growth, and precipitation
of oxide inclusions from molten steel are described. Thermody-
namical conditions for formation of first nuclei and neccesary cir-
cumstances for their further growth, and precipitation of oxide
inclusions are prescnted. Beside kinetic conditions also influences
of various physical parameters like shape and state of inclusions,
adsorption of surface active imparities, interphasial tensions in
the stecl-oxide inclusion-slag system are taken into account.

Author's Abstract

UDK: 669.14.018.23:669.15—196.58
ASM/SLA: M21¢; TSh

Metall — special steels — ledeburite type tool steels — investi-
ptimuzﬁyclectmn microanalyser

J. Rodi¢

F. Vodopivee

Investigation of €. 4850 — OCR 12 VM steel by electron microanalyzer
Zelezarski zbornik 10 (1976) P 145136

High alloyed tool steel of ledeburite type with 1.529% C, 11.4 % Cr,
0.3" % Mo’.‘nnd 0929 V.

Investigations by clectron microanalyzer — specific Xeray pic.
tures of concentrations of single clements, line analyses con-
centration profiles and point quantitative analyses of single struc-
tural phases. Analyses of samples in various states of heat treatment
— soft anncaled, underg H quenched, highly over-
heated, tempered at high temperatures,
Author's Abstract
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Problematika utrjevanja piritnih
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peletov pri temperaturah praienja

B. Zalar, J. Wohinz, A. Valant

Clanek ne obravnava izdelavo zelenih peletov
iz piritnih koncentratov, ki ni tako problematiéna
kot so procesi utrjevanja. Obravnavani so rezulta-
ti raziskav postopnega ogrevanja in trenutne fto-
plotne obremenitve v oksidacijski in nevrtalni at-
mosferi, obdelani so rezultati raziskav dilatacij in
rezultati raziskav na talilnem mikroskopu. Pojavi
nabrekanja in razpadanja piritnih peletov ob po-
polni izgubi trdnostnih lastnosti so pojasnjeni tudi
Z aspekta teoreticnih predpostavk.

uvoD

Po praZenju piritnih koncentratov, pri &emer
uporabimo spros¢eni SO, za proizvodnjo Zveplove
kisline, so preostali piritni ogorki surovina za pri-
dobivanje Zeleza in drugih neZeleznih kovin. Zelo
uporabljana in tudi pri nas preizkusana tehnologi-
ja je peletiziranje ogorkov, utrjevanje dobljenih
peletov z istoasnim odstranjevanjem ali pridobi-
vanjem neZeleznih in drugih prisotnih elementov
ter, alternativno, tehnologija direktne redukcije
do takoimenovanih metaliziranih peletov.

Studijo o predhodnem peletiziranju surovih
piritnih koncentratov Ze pred praZenjem pa je
narekovala predvsem potreba po preureditvi peleti-
zacijskih in prazilnih industrijskih naprav za pra-
Zenje peletiziranih cinkovih koncentratov. Brez
bistvenejdih konstrukcijskih in tehnoloskih spre-
memb naj bi izkoristili vse te obstojede industrij-
ske naprave za peletizacijo in praZenje piritnih
koncentratov. Namesto prasnatih piritnih ogorkov,
ki jih obitajno dobimo iz praZilnih naprav piritnih
koncentratov, naj bi dobili ogorke Ze v obliki

Mgr. Bogdan Zalar, dipl. ing. metalurgije, samostojni
raziskovalec Metalurikega indtituta v Ljubljani

Janez Wohinz, dipl. ing. kemije, samostojni raziskovalec
Metalurskega instituta v Ljubljani

Anton Valant, dipl. tehnik, Metalurski institut Ljubljana

manjsih utrjenih peletov. S tem bi $e nadalje lah-
ko izkorid¢ali obstojece, skoraj nove industrijske
naprave in prihranili bi si eno fazo priprave ogor-
kov za nadaljnjo predelavo.

Raziskave so obsegale Studije in poskuse 3te-
vilnih posameznih problemov: od kemijskih in fi-
zikalnih vrednotenj piritnih koncentratov, preko
dolo¢evanja najoptimalnej$ih veziv za peletizira-
nje, dolo¢anje optimalnih tehnoloskih pogojev su-
Senja in Zganja zelenih peletov ter vse ustrezne
meritve fizikalnih lastnosti dobljenih peletov. V
pricujoCem prispevku navajamo samo poskuse su-
$enja, utrjevanja, oziroma praZenja z ustreznimi
rezultati, ker je lesto tako tehnolo$ko kriti¢no, da
ni nobene moZnosti prakti¢ne aplikacije. Nadalj-
nja Studija vzrokov tega dejstva ni bila pomembna
samo za razliSenje konkretnega aplikativnega
problema, temve¢ tudi za splodni prispevek k spo-
znavanju ponasanja zelezovih sulfidov v metalur-
Skih procesih.

KVALITATIVNE LASTNOSTI
OBRAVNAVANIH PIRITNIH
KONCENTRATOV

Z mineraloSko mikroskopskimi raziskavami
obruskov v odsevni svetlobi smo ugotovili, da je
piritni koncentrat relativno zelo ¢ist. Izmed rudnih
mineralov je navzo¢ samo pirit. Zelo redko je bilo
opaziti hematit, halkopirit in sfalerit. Mikroskop-
ski pregled zbruska v presevni svetlobi in pod
navzkriznimi nikoli je dokazal, da med nerudnimi
minerali absolutno prevladuje kremen.

Iz omenjenih mikroskopskih analiz smo lahko
predepostavili, da je od skupno prisotnega Zeleza
ca. 0,5% vezanega v obliko hematitnega oksida.
Ce dalje predpostavimo, da je ves baker vezan na
halkopirit in cink na sfalerit, lahko iz izdelanih
kemi¢nih analiz dolotimo mineralno sestavo pirit-
nega koncentrata; podana je v tabeli 1.
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Tabela 1: Mineralna sestava glavnih rudnih
komponent v obravnavanem piritnem koncentratu

Rud. komp. (%) Fe(%) Cu(%) Zn(%) S(%) O(%)

FeS, 92,503 43,06 49 446
Fe,0, 0710 050 0,21
CuFeS, 069 021 024 024

ZnS 0,836 056 0276

94,739 43,77 024 056 49962 021

Obravnavani piritni koncentrat je ruskega izvo-
ra in vsebuje zato tudi 0,16 % As. Od ostalih vaz-
nejsih komponent omenjamo $e 3,09 % Si0, in 0,95
odstotka ALO;.

Zaradi flotacijskega postopka je piritni koncen-
trat prepojen s flotacijskim sredstvom, katerega
substance so nalepljene na zrna koncentrata in
povzrotajo njegovo oleofilno lastnost. To je ovira
za intimno navlaZzevanje zrn z vodo, koncentrat je
hidrofoben.

Dolo¢itev zrnatosti je bila moZna samo z mo-
krim sejanjem, ker so se sudeni fini delci zlepljali
v rahlo sprijete grudice. Sejalne analize dokazuje-
jo precej$nje variacije med posameznimi preisko-
vanimi vzorci. Tako se spreminja delez frakcij nad
100 um od ca. 9 % do ca. 28 % in tudi delez frakcij
pod 40 pm od ca. 46 % do 34 %.

Doloc¢itev specifi¢ne povrsine po Blainu je po-
vzrodalo teZzave. SuSenje koncentrata, ki je za tocno
dolo¢anje potrebno, ni po nobeni metodi dalo
zazelenega efekta. Tudi poskus s H;SO, ni uspel,
ostanek vlage je bil stalno 4 %. Pri susenju v ter-
mostatu pri 105°C so se vzorci piritnega koncen-
trata zlepljali in bi strtje grudic verjetno povzro-
&alo vedje izkrivljanje realnih rezultatov kot pa
vsebnost 4 % H,0. Specifi¢éna teza piritnega kon-
centrata je 4,5g/cmd, specifi¢na povrsina pa ca.
550 cm?/g. Popolnoma suh koncentrat bi imel ver-
jetno vec¢jo specifitno povrsino.

Diferen¢no termi¢ni analizi obravnavanih pirit-
nih koncentratov v oksidacijski in nevtralni atmo-
sferi posredujeta orientacijske podatke o poteku
glavnih reakcij pri praZilnih procesih. Z ozirom
na zgolj informativno kvalitativni znacaj analize
niso bile tako precizno izvajane, da bi jih mogli
uporabiti tudi za kvantitativne doloCitve reakcij.
Uporabljali smo cevno uporovno petico s @ =
= 2,3 cm; hitrost ogrevanja 10° C/min, posodica za
vzorce iz Nifolije, volumna vzorca in primerjalne
snovi glinice priblizno enaka.

Na sliki 1 je prikazana krivulja DTA za pritini
koncentrat, ogrevan v zratnem toku 10 1/h, kar da-
Z ozirom na premer reakoijske cevi hitrost pre-
a 404cms—!. Temperaturo ca. 375°C lahko
amo za zaCetek reakcij oksidacije Fe-sulfi-

OTA v zrofni otmosfer! ‘;l' ]
.4 (601/8)

HRAREN
:‘J |
L TAT

g
5
+

&

e AT [ mv]
2 -3
|

!

|

|
W W

¥ @
— Tl
Slika 1

Orientacijsko kvalitativna DTA obravnavanega piritnega
koncentrata v pretoku zraka hitrosti 4,04 cms—!

Fig. 1
Approximate qualitative DTA of the investigated pyrite
concentrate in air flow rate 4.04 cm/s

dov. Rezultati obsirnih in podrobnih mineraloskih
analiz piritnih koncentratov pri vis§jih temperatu-
rah v oksidacijski atmosferi pa so dokazali pojav
povrSinske reakcije oksidacije pirita skoraj socas-
no z razkrojem pirita v pirotin in Zveplo. Tem
ugotovitvam ustrezno si je mozno razlagati padec
krivulje in ponovni rahli dvig pri ca. 570° C z endo-
termnim vplivom razkrojne reakcije (iz slike 2 je
mozno ugotoviti zacetek endotermnega razkroja
pri ca. 550°C) in z dodatno oksidacijo nastalega
Zvepla.

Na sliki 2 prikazujemo krivuljo DTA za piritni
koncentrat, ogrevan v istem pretoku argona. Zacet-
ni minimalni eksotermmi odkloni za obravnavo
problema niso bistveni. Pri ca. 550°C se zalenja
reakcija razkroja FeS, z maksimalnim endoter-
mnim odklonom pri ca. 650°C in zakljutkom re-
akcije pri temperatuni okoli 690°C.
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Slika 2
Orlentacijsko kvalitativna DTA obravnavanega piritnega
koncentrata v pretoku argona hitrosti 4,04 cms—!

Fig. 2

Approximate qualitative DTA of the investigated pyrite
concentrate in argon flow rate 4.4 cm/s
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REZULTATI PREISKAV FIZIKALNIH
LASTNOSTI PIRITNIH PELETOV

Osnovna zahteva vsake tehnologije priprave pe-
letov za nadaljnje predelave v metalurSkih agrega-
tih so primerne fizikalne lastnosti. Trdnost peletov
mora biti tolik$na, da prenese vse mehanske obre-
menitve nadaljnjih procesov predelave, optimalna
poroznost mora ostati tudi pri takSnih utrjenih
peletih, zadovoljive morajo biti reakcijske spo-
sobnosti, toplotne in elektricne prevodnosti.

Kljub zelo neugodni specifi¢ni povrsini (ca. 550
cm?/g), ki je precej pod potrebnim minimumom
(1200 cm?*/g) in kljub hidrofobnosti obravnavanih
piritnih koncentratov ni problematic¢no formiranje
zelenih peletov z bentonitnim vezivom (1 %-ni do-
datek) brez vsakega dodatka drugih primesi in vo-
de. Trdnosti zelenih peletov se ne razlikuje od obi-
¢ajnih normalnih vrednosti (4,9—11,8 N/pelet ali
0,5—1,2 kp/pelet). SuSenje zelenih peletov poteka
obi¢ajno v temperaturnem obmoc&ju do 300°C,
Dobljene trdnostne lastnosti piritnih peletov v tem
obmodju sudenja so zadovoljive (do ca. 39,2 N/pe-
let ali ca. 4,0 kg/pelet).

Procesi utrjevanja peletov, s katenimi je potreb-
no doseci trdnosti od 784—980 N/pelet (80—100
kp/pelet), potekajo pri temperaturah, pri katerih
se pojavljajo zacetki sintranja posameznih zrm,
vendar ne $e oblutnejSe nataljevanje. Obi¢ajno je
potrebno za vsak material te temperature posebej
doloéiti in so relativno precej visoke (1000—1250°C
in vec).

Preiskave trenutne toplotne obremenitve

Obstojnost predhodno posu$enih (pri 250°C)
piritnih peletov proti trenutnim toplotnim obreme-
nitvam pri 1000°C in 900°C je skoraj ni¢na. Do-
sledno se pojavlja razpad peletov. Razpokanje na-
stopi skoraj v trenutku ob vstavitvi v pe¢ ali pa po
zelo kratkem c¢asu. Vrsta veziva nima na ta pojav
nobenega vpliva. Le peleti, izdelani z vezivom
NaCl, so bili sicer podeni, vendar Ze intenzivneje
zataljeni. Tudi velikost posameznih peletov, ki si-
cer precej vplivajo na trdnostne lastnosti, ne vpli-
va na njih obstojnost.

Preiskave postopne toplotne obremenitve

Poskuse obstojnosti piritnih peletov v postop-
ni toplotni obremenitvi smo delali v normalni zrad-
ni in du$ikovi atmosferi (dusik pred vstopom v
pe¢ smo vodili skozi na 150° C ogrevano cevko, na-
polnjeno s Cu-opilki, z namenom zmanjsanja mo-
rebitne prisotnosti kisika na minimum). Pri nara-
§¢anju temperature od 20°C do 1000°C v &asu 150
minut so vsi peleti razpokali, oziroma razpadli v
zraéni in duSkovni atmosferi. Dobljeni rezultati
dokazujejo, da vzrok razpada peletov ni samo tre-
nutna toplotna obremenitev. TakSna obremenitev
lahko verjetno proces le pospesi, sicer pa pri po-
stopnem narasc¢anju temperature razpokanje pele-
ravno tako nastopa.

Trdnostne lastnosti peletov (slika 3) v zraéni
atmosferi od priblizno 350°C naprej padajo, kar
pomeni zacetke deformacije mehanske zgradbe
peleta. Pri 500° C nastopi skoraj Ze popolna izguba
trdnosti.
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Slika 3

Popretne trdnosti piritnih peletov pri postopnem ogre-
vanju (5—10° C/min) v zraéni atmosferi
Fig. 3

Average strengths of pyrite during gradual heating
(510 C/min) in air

Med 500° C in 600° C se zacenja deformacija tudi
v dusikovi atmosferi. S tem smo Ze pri teh zacet-
nih poskusih ugotovili, da Ze premena pirita v pi-
rotin povzroc¢a nabrekanje, pokanje in razpadanje
piritnih peletov.

Preiskave dilatacije pri visjih temperaturah

Poleg kon¢nega razpada piritnih peletov pni vis-
jih temperaturah je bilo opaziti v zacetku ogre-
vanja precejsnje naras¢anje volumna peletov. Re-
zultati informativnih raziskav dilatacije v odvisno-
sti od temperature so v obliki krivulj prikazani na
sliki 4.

Vzorce piritnega koncentrata smo vstavili v
kvar¢no cevko z zaprtim dnom premera 8,5 mm.
Pri vseh paralelnih poskusih smo nasuli vzorce
32 mm visoko in jih stisnili s silo 19,61 N (2 kp).
Zgornja ploskev vzorca je bila preko premiénega
bata vezana z mernim instrumentom, umerjenim
na skalo obcutljivosti 10-2mm. Kvaréno cevko z
vzorcem smo vstavili v za$€itno cev in okoli nje
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Slika 4

Krivulji vertikalnih dilatacij obravnavanega piritnega kon-
centrata v odvisnosti od temperature
Fig. 4
Curves of vertical dilatations of the investigated pyrite
concentrate as a function of temperature
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namestili uporovno pecico. Vse vzorce smo pred-
hodno susili pri 250° C. Kontrolirali smo tudi upor
merilnega instrumenta in ugotovili, da ne naras¢a
z naraS¢anjem pritiska nanj. Narad$Canje tempera-
ture pri vseh poskusih je bilo 50° C na minuto.

Z oziroma na izvedbo aparature dilatacijskih
merjenj izkazujejo rezultati povefevanje volumna
v vertikalni smeri (pri ¢emer je zavestno z ozirom
na zgolj informativni znacaj preiskave izkljucen
vpliv dilaticajskih sil v drugih smereh). Zacetek
nara$¢anja je pri temperaturi ca 550°C in je
od ca. 650° C nara$¢anje zelo intenzivno. Reakcije
so v primeru tega poskusa potekale v izraziti lastni
atmosferi. Temperature zac¢etnih dilatacij so visje
od temperatur zacetka padanja trdnosti, ki smo
jih dobili s poskusi v intenzivni zraéni atmosferi.
To je razumljivo zaradi tega, ker smo pri trdno-
stnih poskusih pelete obremenjevali z zunanjo si-
lo, pri teh pa je silo povzrocal sam proces dilata-
cije. Malo nad 700°C naras¢anje pojema in od
800° C naprej volumen naglo pada.

Preiskave na talilnem mikroskopu

Potrditev dosedanjih ugotovitev popolne izgube
trdnostnih lastnosti piritnih peletov pri vi§jih tem-
peraturah so dale preiskave na Leitzovem talilnem
mikroskopu. Narad¢anje temperature je bilo
10° C/min. Peiskave smo naredili v zratnem preto-
ku 601/h) in v pretoku argona (60 oziroma 100 1/h).
Rezultati so razvidni iz slik 5 in 6.

Slkika 5 prikazuje ponasanje piritnih peletov pri
poviSevanju temperature v zraénem pretoku. Po-
drobnej$a primerjava peleta pri 400°C s peletom
pri 200° C ze nakazuje rahlo nabrekanje peleta pri
400°C, predvsem v spodnjem desnem robu. Pri
500°C so razpoke Ze mocno vidne, pri 580°C pa
pelet Ze kaze znake razpadanja.

V nevtralni atmosferi se pri poviSevanju tem-
perature prvi rahli znaki nabrekanja kazejo pri
500° C, vendar zelo nezazvano. Pri 600°C so ti zna-
ki Ze znatnejsi, pri 620°C precej vidni. Razpoke
nastopajo pri 650° C in se s povisevanjem tempera-
ture vecajo.
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Slika 5
Ponasanje piritnih peletov ob naraséajoéi temperaturi
(10° C/min) v pretoku zraka (60 1/h)
Fig. §
Behaviour of pyrite pellets during heating (10° C/min) in
air flow (601/h)
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620 °c

&40 °c
Slika 6
Ponasanje piritnih peletov ob narad¢ajoéi temperaturl
(10° C/min) v pretoku argona (100 1/h)

Fig. 6
Behaviour of pyrite pellets during heating (10* C/min) in

argon flow (100 1/h)

&0 °c

Preiskave sprememb vsebnosti Fe in S
v odvisnosti od temperature

Preiskave smo delali v pretoku zraka in argo-
na (2001/, ali z ozirom na premer reakcijske cevi
2,6 cm hitrost pretoka 1042 cms—!) v cevni labo-
ratorijski pecici, opremljeni s termoregulatorjem
za zagotovitev izotemnih pogojev pri temperatu-
rah 200°C, 300°C, 400°C, 500°C, 600°C, 650°C,
700°C 750°C in 800°C. Po posameznih poskusih
(60 minut) smo izpraZene piritne pelete v pretoku
zraka ohlajevali na zraku, medtem ko smo izpra-
Zene pelete v pretoku argona ohlajevali na izhodu
reakcijske cevi pedice v povecanem pretoku argo-
na,

Vizuelne spremembe kompaktnosti tako dob-
ljenih poskusnih peletov (povrsinsko razpokani in
hematitno rdefe obravani) se zafenjajo v zralni
atmosferi pojavijati v temperaturnem obmo&ju
okoli 400°C, v mevtralni atmosferi argona (samo
razpoke) pa med 500°C in 600°C. Spreminjanje
vsebnosti Fe in S v posameznih vzorcih ponazar-
jajo krivulje na slikah 7a in b, kjer je posebej
oznacena tudi stopnja razZzveplanja.

V pretoku argona so zafetki razkroja pirita
opazi tik pred 500°C; v obmo¢ju med 500°C in
600° C reakcija Ze precej hitro poteka. V pretoku
zraka pripisujemo razzveplanje med 250°C in
3000 C izkljuéno povrsinskim reakcijam oksidacije.
V obmoc¢ju okoli 400° C domnevamo (kar potrjuje-
jo ustrezne mineralo$ko mikroskopske raziskave),
da poteka razzveplanje tudi Ze po reakcijah raz-
kroja pirita v pirotin, oziroma po reakcijah, ki
razkroju sledijo.

Povzetek preiskav lastnosti piritnih peletov

Rezultati raziskav fizikalnih lastnosti jasno do-
kazujejo, da zelenim piritnim peletom termicno
ni mozno poboljsati fizikalnih lastnosti. Nasprot-
no, Zze pri relativno nizkih temperaturah popolno-
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Slika 7
Odvisnost vsebnost] Fe in § od temperature (¢as trajanja
60 min) v obravnavanih piritnih peletih
Fig, 7
Relationship between the iron and sulphur content and
the temperature (duration 60 min) in the Iinvestigated
pyrite pellets

ma izgubijo trdnostne lastnosti in tak3$ni nimajo
za nadaljnjo metalur$ko obdelavo nobene vredno-
sti.

Nara$¢anje volumna in razpadanje piritnih
peletov Ze pri temperaturah, ki so dosti nizje od
obic¢ajnih prazilnih temperatur, lahko precej isto-
vetimo s problematiko nabrekanja pri procesih
redukcije Zelezovih oksidov. Ta pojav je v strokov-
ni literaturi precej obdelan, Ceprav obstaja 3e
vedno ve¢ hipotez o pravih vzrokih. Ni¢ ali izredno
skromno je obdelan ta pojav za obravnavano pro-
blematiko (W. Wenzel?, Waeser").

Vse preiskave, tako diferenc¢no-termi¢na anali-
za kot preiskave vpliva temperature ma trdnosti,
na dilatacijo, na stopnje razzveplanja in raziskave
na talilnem mikroskopu, potrjujejo dommnevo, da
je glavni vzrok porusitve zgradbe piritnega peleta
pojav premene pirita v pirotin. Osnova tej dom-
nevi je dejstvo, da razpade pelet tudi v nevtralni
atmosferi, kjer je ta premena edina, ki se pojavlja
v procesu ogrevanja. Kot bomo pojasnili v nasled-
njem poglavju, poteka tudi oksidacija pirita preko
primarne premene v pirotin, kar pomeni, da je ta
reakcija razkroja tudi v oksidacijskih pogojih pra-
Zenja klju¢nega pomena za ugotovljeno razvredno-
tenje fizikalnih lastnosti piritnih peletov.

POJASNITEV VZROKOV RAZPADA
PIRITNIH PELETOV

Iz dvofaznega diagrama Fe-S' je razvidno, da
¢ista trdna piritna faza sestave FeS, peritektsko
razpade pri 689°C v trdno fazo pirotina in plinsko
fazo Zvepla, katere tlak z nadaljnjo narastajoco
temperaturo hitro raste. To dejstvo lahko v krat-
kem c¢asu mocno povecuje moznost porusitve
zgradbe piritnih peletov.

Za oksidacijske pogoje so iz Studije ravnoteZ-
nega diagrama stanja Fe-O-S '. 22 dokazane sukce-
sivne faze premene pirita: pri temperaturah pod
689 C poteka prehod FeS, preko Fe;O, do Fe,0,,
pri temperaturah nad 689°C pa poteka prehod
FeS, preko FeS in Fe,0, do Fe,0;; torej je primar-
nost reakcije razkroja pri ustreznih temperaturah
tudi teoretsko ugotovijena. Izratuni prostih reak-
cijskih entalpij tudi potrjujejo pri navedenih tem-
peraturnih pogojih primarnost razkroja FeS,.

Vse opisane raziskave, predvsem pa mineralo-
$ko mikroskopske raziskave faznih premen v od-
visnosti od temperature, pa potrjujejo prisotnost
faze pirotina pri niZjih temperaturah od navedenih
teoretskih: v nevtralnih pogojih pri niZjih tempe-
raturah za ca. 150°C, to je v obmo¢ju 550°C, do
600°C, v oksidacijskih pogojih pa za ca. 280°C,
torej v obmoéju nad 400°C.

Mineralo8ko mikroskopske raziskave so dalje
dokazale izredno voluminozno in gobasto porozno
obliko pirotinske faze. V oksidacijskih pogojih se
pojavljajo pri ca. 400°C le v obrobnih predelih
peleta skorjasto porozne lupine Zelezovih oksidov
okoli piritnih zrn, medtem ko se v notranjosti isto-
¢asno pojavijajo gobasto porozne pirotinske faze.
To dejstvo potrjujejo teoretske Studije kinetike
reakcij oksidacije in razkroja pirita® . Reakcija
oksidacije je izrazito difuzijsko kontrolirana (ak-
tivacijska energija Q, = 2—S5 kcal/mol, reakcijska
entalpija A Hys = —198 kcal/mol). Ta reakcija je
zato na povriini peleta moZna, v notranjosti pa je
tok zunanje toplote in dodatne toplote eksotermne
oksidacijske reakcije domnevno hitrejsi od difuzij-
ske hitrosti reaktantov. Tako dovedena toplota v
notranjost pa je, kot dokazujejo mikroskopski iz-
vidi, verjetno zadostna za razkroj pirita, ki ni di-
fuzijsko kontroliran (aktivacijska energija Q, =
= 30—40 kcal/mol, reakcijska entalpija A H = 35,1
kcal/mol) in je odvisen od ustreznega toka toplo-
te. Poleg Ze omenjenega znatnega tlaka nastale
plinske faze Zvepla se v notranjosti peleta po teh
dokazih in teoertskih domnevah pojavlja Se izra-
zito porozna mineralna faza pirotina, ki tudi vpli-
va na porusitev peleta.

Obsirna strokovna literatura, ki obravnava in
analizira vzroke pojavov nabrekanja in s tem v
zvezi poslabSanja fizikalnih lastnosti hematitnih
peletov pri redukcijskih procesih?—7, med drugimi
vzroki tudi omenja, da ima porusitev prvotne kri-
stalne mreZe in ponovna orientacija nove za po-
sledico tvorbe risov, razpok in naras¢anja volum-
nov. Tak$ne »namestitvene anomalije« nastopajo
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Problematika utrjevanja piritnih peletov pri temperaturah praZenja

tudi v obravnavanem primeru. Pri premeni pirita
v pirotin moramo ra¢unati s pregrupacijami pro-
storskih kristalnih mreZ, oziroma njenih atomov
iz ploskovno centrirane kubi¢ne strukture pirita
v gosto zlozeno heksagonalno strukturo pirotina.
Vendar tega nismo teoretsko toliko obdelali, da bi
lahko naredili kakr$nckoli pomembnejse zakljud-
ke.

ZAKLJUCKI

Izdelava zelenih peletov iz piritnih koncentra-
tov je moZzna. Tudi trdnostne in susilne lastnosti
zelenih peletov ne odstopajo od normalno pri¢ako-
vanih.

Pri temperaturah nad 400°C pa piritni peleti
povsem izgubijo trdnostne lastnosti in so tak$ni
za vsako nadaljnjo metalur§ko predelavo brez
vrednosti.

Vzrok poruditve trdnostnih lastnosti je pripisa-
ti primarni premeni pirita v pirotin, to je reak-
ciji razkroja pirita v ciklusu vseh nastopajocih
prazilnih reakcij.

Osnovni namen raziskav, to je uvedba predhod-
nega peletiziranja piritnih koncentratov pred pro-
cesom praZzenja, nima prakti¢ne aplikativne vred-
nosti.
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ZUSAMMENFASSUNG

Die Untersuchungen iiber die Moglichkeit der Verfes-
tigung der griinen Pellets aus Pyrit sind durch die Forde-
rung nach einer komplexen Untersuchung tiber die Ausbe-
tung der Eisensubstanz aus den Pyritkonzentraten und
das Verlangen der moglichen Anwendung solcher Technolo-
gie in die bestehenden Industrieanlagen bedingt.

Die Festigkeit der griinen Pellets unterscheidet sich
nicht von den iiblichen normalen Werten. Das Trocknen
bis zu der Temperatur von 350° C vergrossert die Festig-
keit bis etwa 4 kp/Pellet.

Bei den Temperaturen zwischen 400° und 6P C fangen
die Pellets anzuschwellen und betriichtliche Risse tretten
auf.

Mit der ansteigenden Temperatur vergrossert sich das
Volumen beim gleichzeitigen Zerfall der Pellets, bei voll-
kommenem Verlust der Festigkeit. Auf den Prozess des
Zerfalles bei hoheren Temperaturen hat die Auswahl des
Bindemittels bei der Erzeugung der griinen Pellets aus
Pyrit, so wie die Grosse der Pellets keinen Einfluss.

Von allen chemischen Reaktionen der Entschweffelung
von Pyrit und der Entschweffelungsprodukte beim Ver-
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festigungprozess bzw. beim Rosten ist von wesentlicher Be-
deutung fiir Anschwellen und fiir den Zerfall der Pellets
der Zerfall des Pyrites in Pyrotin.

Mit den beschriebenen mineralogisch mikroskopischen
Untersuchungen ist die primidre Anwesenheit von Pyrotin
im inneren der Pellets auch bei den oxydirenden Bedingun.
gen beim Rosten bewiesen. Die Folge davon ist eine unge-
bundene Gasphase des Pyritzerfalles, welche bei den Rost-
temperaturen hohe Spannungen ps, sehr volumindse und
grobkornige Formen der entstehenden Pyrotinphase, und
nicht zuletzt auch die Umstellung der Raumkristallgitter
bei der Umwandlung verursacht.,

Eine Zusammenfassung aller dieserer Ereignisse im
inneren der Pellets ist geniigend fiir dessen Zusammen-
bruch.

Der Grundzweck dieser Untersuchungen, die Einfiih-
rung der vorgehenden Pelletisierung der Pyritkonzentrate
vor dem Rdstprozess hat praktisch keine aplikative Be-
deutung.
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SUMMARY

Investigations on possibility of hardening green pyrite
pellets were made because of complex research on appli-
cability of iron substance in pyrite concentrates, and by
a possible application of such technology in existent in-
dustrial plants.

Strength of green pellets does not differ from the
values expected, Drying up to 350°C increases strength
to about 4 kp/pellet. In the temperature interval between
400 and 60X° C pellets start to swell, and perceptible cracks
appear. Volume of pellets further increases with the in-
creasing temperature at simultaneous disintegration of
pellets and complete loss of their strength. Neither the
binding agent in green pellets nor pellet size influence
the disintegration process at high temperatures.

The most important chemical reaction for swelling

and disintegration of pellets in the process of desulphu-
risation of pyrite and oxydation of these products is the
transformation of pyrite into pyrrhotite.

The described tests and mineralogical microscope inve-
stigations confirm primary presence of pyrrhotite inside
the pellet also in oxidative conditions of roasting. Trans-
formation reaction causes evolution of gas, thus high
pressure ps, appears at the roasting temperatures influ-
encing formation of voluminous and coarsegrained pyr-
rhotite phases and finally also rearrangement of space
lattices. The sum of these phenomena inside the pellet is
sufficient to disintegrate it.

Basic intention of investigations to apply pelletizing
of pyrite concentrates before roasting has no practical
industrial value.

3AKAIOUEHHE

HocAeAomafs O DOIMOKHOCTH  YIPOMHCNHS CWPLIX IHPHTHEX
orarsnuell npeacrasaser cobofi oTACA TPeGOBAHMIA COBORVIIHOING NC-
CACAOIUINN HCTIOALSOBMIHE Fer MATEPHH H3 KOMIEHTPATOB NHPHTHKIX
Orapox NpH BOAMOKHOCTH NPHMCHCHMA Taxofl TexHoAoru, Xoropas
MCT  BOSMOKHOCTS  NOALIOBANHA  MMCIOUIHX COOTBETCTECHMMX NpoO-
MBIIACHHEIX YCYAHOBOK.

TpouHOCT: CWPWX OXaTslicll HE OTAHWACTCH OT OOLIKHOBCHHEIX
HOPMAABHEX weAsmH, Ocvinenste oxarumefl A0 Temn-pa 350f moBsl-
WACT WX MPOYHOCTE AD TPHOA. 4 kr/omavmuu. [lpu vemmax Mmemay
4006000 pavnnacrcz nabyxanne oxarsimeil © o6pajoBaHMeM 3aMeT-
HuX Tpeuty, C noBHIICHIEM TCMILPL yBeAweie ofieMa oxaTwmedt
MPOAOAMACTCH, HX PACORACHHC NPH NOAHON NOTEPH CONMPOTHBASHHL
Ha paspyviuense yekopsercs, Ha npouecc pactiascHHR IPH BECOKHX
TEMD-aX PROOP BRIVUICIO BEIICCTBA NPH HINOTOBACHIN CWPMX OKa-
THIUHEH He MMACT BAMSNME, TRIKC If BCANYHHA OoKaThief.

Cpasuusas BANAHHE XHMIVECKIX peaxumit 7. . Accyandypamno
THPHTA H OKCHAMPOBAHHC NMPOAVKTOR AccyAbypamms npst mpouecce

VOPOUHEHN®, OTHOC, OTAHIA C MPOLCCCOM PasAOKeHMR IHPHTa 8
HHPPOTHN, HMENNO TOCACAHMA HMCCT CYUICCTBCHHOS IHAMCHAE HA
naGyxanne oxartsimedl.

C ONHCAHMHEIMH H, NPH DOMOLIM MUNEPIAOTIYECKO-MHEPOCKOML-
HECKHMIL MCCACAOBRINAMH AOKRIAHO HAAHWUHC NHPPOTEHA B BHYTPCH-
HOCTH ORarauuell Yarske npy VCAOBMEX OKHCANTEALNOro omesra, Ha.
GVXAHHE NMPEACTABASCT COGOM PEIYALTAT OCBOBOIRACHHA rasonoil dau
NPH PARIAOKEMIH MUPHTA U CHEIM C DOABACHHEM IHAMHTCAMIMX i@
npaxennit Ps,, ofsemucroii » xpymsoascpuncToit dopmu obpasosas-
wreficx Qasu MIPPOTENA H, MERAY OCTAALHBIM, TAKKE NEePErpyIIHPO-
BAHHC NPOCTPANCTBCHHEIX XPHCTAAAMYECKNX PeteToX npi npeobpa-
soBasmi cers, Coweranme BCEX ITHX SBACHHI BO  BIYTPEHHOCTH
OKATMIDER AOCTATOMHO AAN HX PAIAOKEHHS.

Bmwmm,mwmm

THPHSOBANKA KAK HPONCCC NPCAUICCTBYIOMMI OTXUrY KoyuesTpaTon
MHPHTA HC MMOCT 3HAYCHHE AAS NPHMENEHHS 3 MPOMIIACHIOCTH.

115



SLOVENSKE

[ELEZARNE

Proizvaja:

debelo, srednjo in tanko plocevino

dinamo trakove

hladno valjane trakove

vle¢eno, bruseno in lus¢eno jeklo

vle¢eno Zico

vle¢eno Zico — patentirano

pleteno patentirano zZico za prednapeti beton

hladno oblikovane profile

cestne varnostne ograje

jeklene podboje za vrata

dodajni material za varjenje:

v

oplaséene nelegirane elektrode za oblo¢no varjenje
oplaséene nizkolegirane elektrode za oblo¢no varjenje
oplas¢ene visokolegirane elektrode za oblo¢no varjenje
oplad¢ene elektrode za navarjanje

opla$éene posebne elektrode za oblo¢no varjenje

Zice za plamensko varjenje

7ice za varjenje v zasCitnem plinu

7ice za avtomatsko oblo¢no varjenje pod praskom
praski za avtomatsko varjenje

tehni¢ni plin ARGON

zi¢nike

jekleni sekanec



Pogoji nastajanja in izlo¢anja

UDK: 621.746.62 : 620.18
ASM/SLA: M 284, 9-69

oksidnih vkljuckov iz jeklene kopeli

Vasilij Presern

V élanku so opisani teoreticni pogoji nastaja-
nja, rasti in izlocanja oksidnih vkljuckoy iz teko-
cega jekla. Podani so termodinamiéni pogoji za
nastajanje prvih kali in potrebne okolii¢ine za na-
daljnjo rast in izloéanje oksidnih vkljuckov. Pri
opisovanju izlo¢anja vkljuékov so poleg kinema-
ticnih pogojev upostevani Se vplivi razlicnih fizi-
kalnih dejavnikov, kot oblika vkljuckov, agregatno
stanje vkljuckov, adsorbcija povriinsko aktivnih
primesi, medfazne napetosti v sistemu tekoce je-
klo-oksidni vkljucek-Zlindra, . . .

Teoreticne 3tudije so ponekod dopolnjene s
prakticnimi primeri.

uUvoD

Po dodajanju dezoksidantov v jeklo se tvorijo
oksidi kot dezoksidacijski produkti. Najpogostej-
Se oblike teh oksidov so ALO,, SiO,, MnO, TiO,,...

Da doseZzemo dobro kvaliteto jekla, je potrebno,
da se vetina teh oksidov odstrani. O mehanizmu
nastajanja vklju¢kov in o njihovem odstranjeva-
nju je precej razliénih mnenj. Jasno pa je, da so to
kompleksni problemi in prav zato je verjetno zelo
tezko postaviti neke teoretitne parametre, ki bi
upoStevali vse mozne vplive. Na obnaSanje vkljud-
kov pa predvsem vplivajo temperatura taline, ozi-
roma njena viskoznost, agregatno stanje vkljucka
in povrsinske napetosti med vkljuéki in talino, ozi-
roma Zlindro.

V nadaljevanju so opisane teoretiéne osnove
nastajanja, rasti in izloCanja oksidnih vkljuckov,
povrsinske napetosti na faznih mejah, ... na izlo-
canje vkljuckov.

1. Nukleacija oksidnih vkljué¢kov v tekocem

jeklu

Po klasi¢ni teoriji je potrebno delo, da lahko
nastane delec, naslednje:

ﬁ‘_’ (1

AG = 4n1io + : 3 ol

¢ = povrsinska napetost med osnovo in novo fazo
r = polmer delca
AG, = razlika v Gibbsovi prosti entalpiji med
osnovo in novo fazo
V = molarni volumen nove faze

Na sliki 1 je prikazana odvisnost proste tvorbe-
ne entalpije od velikosti delca. Kritiéni polmer r™

Mgr. Vasilij Predern, dipl. inZz. metalurgije, samostoj-
ni raziskovalec Metalurskega indtituta v Ljubljani.

je polmer najmanjSega skupka molekul nove faze,
ki bo spomano rasla. Ta radij dobimo z odvaja-
njem enacbe (1) v ekstremu krivulje AG (r):

=——opri —=0 (2)
aG, ™ dar
Potrebno delo za nastanek takega delca pa je:
2
AG* = 16me* V' 3)
3.AG?

Minimalno delo, ki je potrebno, da se tvori kri-
tiéni prvi delec iz taline je AG+.

Nova faza se lahko tvori le v prenasiCeni tali-
ni. Po Doringu in Buckleju, katerih trditve privze-
majo tudi drugi avtorji®***, je potrebna stop-
nja prenasi¢enja podana z izrazom: 3

I = Aexp (—AG* /kT) 4
kjer pomeni:

I = nukleoni/cm?®.s

A, = konstanta (~ 107 /cm’ . s)

k = Boltzmannova konstanta (erg. st™')

80

3

3

o

Frosta tvorbena entalpija (4G) ——=
3

- LY 146Gy
TN
o .
—— Folmer delcev (r) —»
Slika 1
Odvisnost proste tvorbene entalpije od velikosti delca

Fig. 1
Mﬂmﬂﬂpbetwaenbunlh:::ofhmm-ndthe
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Za heterogene nukleacije, to je kadar se tvorijo
kali s pomo¢jo drugih vrst delcev, veljajo spreme-
njene enacbe' *3:

AG,., = AG+ . (©) (5)
Sti¢ni kot med nukleonom in podlago je ©:
£(O) = ; (2 + cosO) (1 —cos O) 6)

Stevilo nukleonov je sedaj:
Lie = B.f(0)exp (— AGL /k. T) (7

Stopnjo prenasi¢enja taline dobimo s pomoc¢jo
naslednje enacbe®:

AG,,; = —RTIn % (8)

K — topnostni produkt dejanske reakcije dezoksi-
dacije
K, — topnostni produkt prenasiene raztopine

Ze majhne spremembe v stopnji prenasiéenja%

povzro¢ajo veliko vecje spremembe v pogostosti
nukleacije.

V odvisnosti od stopnje prenasi¢enja je Kniip-
pel® podal srednji polmer kali ry:

209 . M
¢ . RTiIn (¢,/c)
c./c = prenasitenje
p = gostota vkljutka (gem™ — Se v teko&i fazi)
05 = srednja specifi¢na prosta povrSinska energi-
ja med talino in kaljo (ergem™)

Zaradi medfaznih napetosti imajo kristalcki v
primerjavi z vedjimi knistali vi§ji kemiéni poten-
cial in torej prej lahko tvorijo kal.

Iz enacbe (9) je razvidno, da je srednji polmer
ri kali tem manj$i in zato verjetnost tvorbe kali
tem vecja, ¢im vecje je prenasienje.

Predpostavimo, da se v eni sekundi tvori na en

kubi¢ni centimeter taline en nukleon (I = 1); te-
daj lahko dobimo AG, za kriti¢no prenasiéenje:

9)

Ty =

agt = 162V
3.AG.?
I=1=Aexp(—AG" /k.T)
in sledi, da je
AG+ = K:T-logA, (10)
2,303

S kombiniranjem enacb (3) in (10) dobimo:

1
AG.,=—6.2.V.(— i A‘\)’s (1
k.T.log

(minus je zato, ker ima le negativen AG fizikalni
pomen)
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Z vstavitvijo enacbe (11) v enadbo za prenasi-
cenje (8) dobimo:

K,_27.V o 112
K  RT k.T.longJ

Iz enacbe se vidi, kako vaZne so povrsinske na-
petosti med talino in kaljo, saj je potrebno prena-
siCenje raztopine odvisno od tretje potence povr-
Sinskih napetosti.

(12)

log

2. Rast vkljuékov

Ko vklju¢ek priéne rasti, to je pri t =0, sta
kisik in dodani dezoksidant homogeno razporeje-
na po tekofem jeklu. Domnevamo, da so vsi nukle-
oni enaki po velikosti in enakomerno razporejeni.
Ze kratek hip po nukleaciji se na fazni meji med
vklju¢kom in talino vzpostavi ravnoteZje. Rast
vkljucka bo od tega trenutka dalje odvisna le od
difuzije reaktantov na povrS$ino vkljucka. Naj bo
Stevilo rastocih vklju¢kov konstantno (Z na cm® =
= konst.) in vsak vklju¢ek naj ima svoje krozno
difuzijsko obmodje z radijem r, (slika 2):

13
r=(-2)" 0622
dnZ

(13)

Turkdogan? je postavil naslednje mejne pogoje
za difuzijski proces:
i) C=C,r;<r<r,t=0

@ C=C,r=r1,t>0
o 00
(iii) a’.r: 0,r= r,t>0
ri = trenutni poimer rastolege vkijuéka
ro = polmer kroine dituzijske celice
ﬁ)L_
2n |
2n o
Slika 2
Difuzijsko obmod&je (s polmerom r) rastodega delca
(s polmerom r)
Fig. 2

Diffusion region (radius r) of growing particle (radius r)
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kjer pomeni:
C = koncentracija kisika v jeklu (gatom Kkisika
cm—3), indeks , je za zacetno sestavo, indeks ; pa
za koncentracijo v ravnotezju z dezoksidacijskim
produktom
r = krozna razdalja od sredine nara$tajotega
vkljucka

Ham’ je s pomocjo teh mejnih pogojev dobil
enacbo:

C,—Cy)\ /3
n=r ) ——=
(%)

C, = koncentracija kisika v vkljudku (gatom kisi-
ka.cm ™)
C., = koncentracija snovi, ki difundira (velja, da
jerp<<r,)

Ham je za C, privzel neko srednjo vrednost za
oksidni vkljud¢ek C, = 0.08 gatomov kisika.cm—,
Ce namesto koncentracije kisika v gatomih .cm—?

uporabimo kar utezne odstotke in ena¢bo primer-
no preuredimo, dobimo:

r;=0379.r,.(/%0/,— /% 0/,)"*/cm/ (15)

kjer je /% 0/,— /% 0/, zmanj$anje koncentracije
kisika v &asu t.

(14)

3. Izloéanje vkljuckov

Kadar v talini ni mo&nih konvektivnih preme-
Savanj (Re < 1), se hitrost dvigovanja trdnih
vkljutkov dolota s Stokesovo enadbo? 5%

— —z- o pm—_'___pvklj 8. r!

9 n
g = pospesek prostega pada
Pm — Py = razlika v gostotah med tekocim jeklom
in vklju¢kom
7 = viskoznost jekla
r = polmer vkljuc¢ka

v (16)

Gurevi¢ in Stroganov® sta za vkljutke z r =
= 20.10"* cm izracunala v = 2,18.10 ™ cm/sek, za
vkljuske z r = 2,5.10 pa v = 0,034.10 2 cm/sek,
&e sta v enacbo (16) vstavila:

g = 981 cm/sek ~2
=3

-3

P = 69gcm
Puj = 3,9g cm
Nw = 0,030g.cm™" . sek ™!

Ista avtorja sta podala tudi izraz za izrac¢un hi-
trosti, kadar gre za konvektivha preme$avanja
(1 < Re < 5). Minimalna hitrost toka kopeli, ki je
potreben, da je moZzno odnasanje vklju&kov s pre-
merom dviljv jc:

4 1 Pm— Py
Vz——-——.’—.g.d\.“j.-gk—l’
3. f Pen

(amn

Pri turbolentnem gibanju (Re > 5) pa velja
enacba:
Pk ,[E;‘!’vzu: !’Q]"’
Pk
Za velike vkijudke je po Levi¢u® hitrost dvigo-
vanja:
1/2
e 4.9*],.g.6
K.pw?
o = medfazna napetost na meji jeklo — vkljucek
k = koeficient, ki ureja enote
Hitrost dvigovanja v tem primeru torej sploh
ni odvisna od velikosti vkljutka, mo¢no pa je od-
visna od medfazne napetosti, ki je odvisna pred-
vsem od vrste, pa tudi od oblike vkijudka.

(18)

(19)

3.1 Vpliv oblike vkljucka

S Stokesovim zakonom radunamo hitrost okro-
glih delcev. Druga¢ne oblike delcev pa imajo raz-
li¢ne hitrosti, kajti upor, ki ga delec pri izlo¢anju
povzroda, je zelo odvisen od geometrijske oblike
delca. Najmanjsi upor je pri okroglih delcih; oglati
in plos¢ati imajo ve¢ji upor in zato tudi manjse
hitrosti dvigovanja. Vpliv oblike vkljudka pa je od-
visen tudi od velikosti vklju¢ka. Pri manjiih
vkljuckih je wvpliv oblike povr§ine bistveno vedji
kot pri ve¢jih vkljudkih.

3.2 Vpliv kriti¢nega Stevila nukleonov
na izlo¢anje vkljutkov

Oksidni nukleoni se tvorijo pri reakciji dez-
oksidacije s procesom homogene nukleacije v pre-
delih, ki so bogati z raztopljenim dezoksidantom.
Prenasicenje v jeklu po dodatku dezoksidanta ni
primerno za homogeno nukleacijo vkljudkov in za-
to se v primeru, da je Z < Z_, (Z,, = kriti¢no $tevi-
lo nukleonov), tvorijo relativno veliki vkljudki, ki
hitro splavajo iz taline, vendar ostane v talini e
precej nevezanega kisika. Odnos med Z_, popreé-
nim kisikom v jeklu in ¢asom po dodatku dezoksi-
danta je po Turkdoganu? prikazan na sliki 3. Sli-

Fo

——3tevito rudeonor Z [nukteoni cm?)—e-

Slika 3
Odvisnost celotne vsebnosti kisika v jeklu od 3tevila nu-
kleonov in &asom po dodatku dezoksidanta®
Fig. 3
Relationship between the overall oxygen content in steel
and the number of nuclei and the time after the deoxy-
dation agent was added’
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ka velja za zaetno vsebnost kisika v jeklu 0,05 %
in globino jeklene kopeli L, = 200 cm.

Kriti¢no $tevilo nukleonov je ustrezno minimu-
mu na sliki 3. V primeru, da je Z < Z_, so levo od
minimuma vsebnosti prostega kisika v jeklu sko-
raj brez vkljuckov.

V primeru, da je Z > Z_, pa vkljuc¢ki relativno
hitro doseZejo konéno velikost. Vendar so majhni
in zato flotacija tezko in pocasi poteka (po Stoke-
sovem zakonu je hitrost proporcionalna kvadratu
polmera vklju¢kov). Zato ostane v jeklu veliko
vkljudkov. Krivulje desno od minimuma pomenijo
torej poprec¢no vsebnost kisika v vkljuckih, &e je
bilo jeklo dezoksidirano do ravnotezja.

Na Stevilo nukleonov Z se da vplivati s koli¢ino
dezoksidanta, ali je dezoksidant dodan kot fero-
zlitina ali kot ¢ista kovina; kriti¢no $tevilo nukle-
onov je odvisno tudi od globine kopeli, razpoloZlji-
vega Casa, kisika, ki ga je potrebno odstraniti ter
tudi od medfaznih napetosti med jeklom in vkljué-
kom. Dejstvo pa je, da lahko udinkovitost dezoksi-
dacije in s tem boljSo odpravo predvsem manjsih
vkljutkov doseZemo tudi z umetno ustvarjenim gi-
banjem taline.

3.3 Vpliv agregatnega stanja

IzloCanje tekocih okroglih vkljudkov v enokom-
ponentni talini poteka po enac¢bi’:

_2 (a—pwy).g.0 n+7
3 m 2+ 30

Viskoznost teko¢ih oksidnih vkljuckov je vedja
kot viskoznost Zeleza in pri n' = IP dobimo iz
enacb (16) in (20) priblizno enake hitrosti. Hitrost
nekaterih zelo dobro tekodih silikatov Zeleza in
mangana (n' 220,05 P) je po enacbi (20) za ca. 20 %
vedja kot po enacbi (16).

v (20)

3.4 Vpliv povrdinsko aktivnih primesi

Adsorbcija povrinsko aktivnih primesi, ki so
prisotne v jeklu, npr. S, P, Mn, Si, C, ... vpliva na
hitrost izlotanja tekoéih vkljudkov. Vpliv se vidi
iz enadbe’:

¥ L M tag) 8 WA Y

3 n 20+ 30" + 3y
v = koeficient zaviranja

V odvisnosti od velikosti in hitrosti adsorbcije
ima koeficient zaviranja vrednosti od y =0 do
Y *»n + 7, to je, kadar se tekoCe kapljice dvigujejo
kot trden deléek.

Odvisnost v od povrSinskih lastnosti in od hi-
trosti adsorbcije podaja naslednja zveza:

_ T, de
3.a.r dI,

(21)

(21 a)

T, = ravnoteZzna adsorbcija pri koncentraciji povr-
Sinsko aktivne snovi C,

120

a = skupna hitrost adsorbcije, dolo¢ena z razliko

med hitrostjo adsorbcije d—Q' in desorbcije ﬂf
dt dr
Po Gibbsu je:
N @)
R.T dC,
in:
da=_r,,.R.T.d:° 23)

S kombinacijo enat¢b (21 a) in (23) dobimo:
2 T2.R.T dC,

(24)

4. Vpliv medfaznih napetosti na zmanjsanje
nekovinskih vkljutkov v jeklu

Ker imamo opravka s tekofo kovino, z Zlindro
in z vkljucki, nastopajo napetosti med kovino in
nekovinskimi vkljuéki, med kovino in Zlindro ter
med Zlindro in nekovinskimi vkljudéki.

4.1 Sistem kovina-nekovinski vkljuéek

Medfazne napetosti dolotujemo po enacbi:
(25)

Povrsinske napetosti vklju¢kov so za razne
okside zelo razli¢ne 11.12.13;

7 sio, = 245 erg . cm—2

7 vklj—k = Ouklj — Ok - COS O,

o a0,= 900 do 945 erg . cm—2
¢ 2:0,~ 640 erg.om—2

Kot ©, med vkljuc¢kom in kovino je sorazmerno
velik in je mpr. za vkljucke SiO,, ZrO, v jeklu, bo-
gatemu z Ni, med 82° do 92°. Za vkljucek sestave
FeO-MnO-Fe,0; je medfazna napetost med jeklom
in vklju¢kom 180 erg . cm—2, za vklju¢ke FeO-MnO-
-Si0, (do 25 %) je ¢ = 500 erg .cm—2, za vkljutke
Ca0-Al,0,-Si0, pa tudi 1000 in ve¢ erg . cm—2.

Medfazna napetost med jeklom in vkljuc¢kom
ima velik vpliv na hitrost izlo¢anja manjsih vkljué-
kov. Prav medfazna napetost je vzrok, da se vkljud-
ki na bazi ALO, bolje izlo¢ajo kot SiO,, ker imajo
vkljucki ALO; v primerjavi s SiO, na fazni meji
vkljuek — jeklo vedje medfazne napetosti, eprav
ima ALLO; ve¢jo gostoto in bi se moral po Stokeso-
vem zakonu slabde, oziroma pocasneje izloati. Po-
vecanje medfazne napetosti in zmanj$anje adhezi-
je na povrsini vklju¢ka omogoc€ata poveéanje hi-
trosti dvigovanja vkljucka, ker se zmanjsa trenje.

4.2 Sistem kovina-zlindra

Medfazne napetosti lahko dolotujemo z enatbo
14,15 ;

opa=(00+0,2— 2.0,.0,.cos0) 12 (26)
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nekateri avtorji”® pa racunajo z enacbo:
(27)

Grafic¢en prikaz enadbe (27) je na sliki 4 — ven-
dar smo predpostavili, da je stiéna ploskev med
kovino in Zlindro ravna in da je zato kot § = 0.

Povrsinske napetosti za nekatere Zlindre so:

= 520 — 660 erg . cm—?
= 260 erg . com—2

Ogg=0y—0;.C0s O,

@ Ca0—ALD,

O ANF—6 (EP2 - #lindra)

O Ca0—ALO—TIO: (10%) = S15 erg.cm=—2

T bele 2lin. EP = 400 erg . cm—2

Sti¢ni kot ©, med jeklom in zlindro je navadno
oster in je npr. za bele Zlindre iz elektro pe¢i med
44 in 53°,

Slika 4
Shema povriinskih napetosti med Zlindro in teko¢o kovino
Fig. 4
Scheme of surface tensions between the slag and the
molten metal

4.3 Sistem nekovinski vkljuéek-zlindra

Medfazno napetost med vkljuckom in Zlindro
ra¢unamo po enacbi:

(28)

Kot med Zlindro in povrSino trdnega vklju¢ka
je vedno oster in vedno zelo majhen v primeru
oksidnih vklju¢kov. Zato enaébo (28) lahko poeno-
stavimo in pisemo'™:

T yklj-2 = Ov—0; .COS O

Tyklj-2 = Oy—03 (29)

Za vkljutke AlQ, v zlindrah” s CaO, Al,Q, in
dodatki TiO,, ZrO,, MgO in NaF je kot ©; med 0
in 139, za SiO, vkljuc¢ke pa med 0 in 18°

4.4 Sistem jeklo-nekovinski vkljucek-zlindra

Zlindre lahko sprejmejo vkljucke le, ¢e je spre-
memba proste energije AG negativna. Sistem jeklo
— nekovinski vkljuéek — Zlindra je shematsko
prikazan na sliki 5 in za tak sistem velja:

AG=—4.1!.I‘2.m(G".u’_k+ °k4—7vklj-l) (30)

m = del povriine vklju¢ka, ki je v kontaktu z Zlin-
dro

Z vstavitvijo enaéb (25), (27) in (29) v enacbo
(30) dobimo:

AG=—4.m.r*.m(oy_3—0,.Cos0, + oy) (31

7 "

Sy S

0%
Shematski prikaz sistema jsekth::ekovhuu vkljuéek-Zlindra.
Schematic diagram “_‘;‘,‘i z:ét:nmmnh inclusion —

Iz enactbe sledi, da je prehod vkljudka v Zlindro
mogoc le, ¢e je oygj.x + T3 > T .3 Oziroma,
ko je g3 —0,.c0s O, 4+ o; > 0. Prehod je laZji,
¢e je kontakt med Zlindro in vklju¢kom ved&ji, vidi
pa se tudi precejSen vpliv velikosti vkiju¢ka na
vrednost za spremembo proste energije.

ZAKLJUCEK

V &lanku so opisane teoretiéne osnove za nu-
kleacijo, rast in izlocanje oksidnih vklju¢kov. Pri-
kazane so termodinamiéne zahteve, da pride do nu-
kleacije, podane so difuzijske enac¢be in mejni po-
goji, ki narekujejo rast vkljuékov.

V mirni homogeni talini se vkljudki izlotajo po
Stokesovemn zakonu in je hitrost dvigovanja odvis-
na predvsem od velikosti vkijutkov; pri Re > 1
pa vpliv velikosti vkljutkov ni ved tako pomem-
ben in prav zato je potrebno premesavanje taline
— lahko Ze v peceh z indukcijskimi mesalci ali
pa v ponovci, npr. z argonom, da dosezemo boljse
izlo€anje majhnih vkljuckov.

Prikazali smo vpliv $tevila nukleonov na rast
in Stevilo vkljuckov, s tem pa tudi na konéno vseb-
nost skupnega kisika v jeklu. Iz slike 3 je razvid-
no, da je npr., pri globini jeklene kopeli 200 cm in
zacetni vsebnosti kisika 0,05 % potrebno S$tevilo
kali 10%/cm? in ¢as po dodatku dezoksidanta ca. 20
minut, da je kon¢na vsebnost kisika v jeklu ca.
0,001 %,

V nadaljevanju so opisani vplivi raznih dejavni-
kov na izlo€anje vklju¢kov: oblika vklju¢kov, agre-
gatno stanje vklju¢kov in vpliv povr§insko aktiv-
nih primesi v jeklu, kot so S, P, Mn, Si, C, ki
zmanjsujejo hitrost izlo¢anja vkljuckov.

V zadnjem poglavju pa so prikazani vplivi med-
faznih napetosti na zmanjsanje nekovinskih vkljuc-
kov. Proucili smo te napetosti v sistemu kovina —
nekovinski vkljuéek, kovina — Zlindra in sistemu
jeklo — nekovinski vklju¢ek — zlindra. Prehod
vkljucka iz jekla v zlindro je mogot le, Ce je oyy;. x
+ O3> Tykij- 2
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ZUSAMMENFASSUNG

Im Artikel sind dic theoretischen Bedingungen fiir die
Entstehung, das Wachsen und Ausscheiden oxydischer
Einschliisse beschrieben. Nach den thermodynamischen
Gesetzen ist der kritische Halbmesser, das heisst der
kleinste Durchmesser einer Molekiilgruppe, welche spon-
tan aufwiichst gleich:

"= —

2.0.V
AG,

Die notige Arbeit fiir die Entstehung eines solchen
Teilchens ist

Das Wachsen des Einschlusses ist nach der beendigten
Nucleation nur von der Diffusion der Reaktante auf die
Oberfliche des Einschlusses abhidngig. Es hat sich gezeigt,
dass fiir einen voriibergehenden Halbmesser eines wach-
senden Einschlusses die folgende Abhingigkeit gilt:

rn=r (c“;—g‘a) 1/3

Die Ausscheidungsgeschwindigkeit der Einschliisse ist
vor allem von der Grisse der Zahl fiir Re abhédngig. Bei
Re < 1 gilt die Gleichung (16) bei 1 < Re < 5 gilt die Glei-
chung (17) bei der turbolenten Radbewegung Re > 5 die
Abhingigkeit (18),

Der Einfluss der Form, des Aggregatzustandes des Ein-
schlusses und der oberflichenactiven Elemente (S, P, Mn,
Si, C...), welche alle die Ausscheidungsgeschwindigkeit
der Einschliisse behindern, ist gezeigt.

Am Ende des Artikels ist der Einfluss der Zwischen-
phasenspannung auf die Verminderung der nichtmetal-
lischen Einschliisse im fliissigen Stahl gezeigt. Die Schlacke
kann die Einschliisse aufnehmen, wenn die Uménderung
der freien Energie negativ ist:

AG=—4.1.r.m(zcinsc-m~+ & m-s= Feinsc-s)

Es folgt aus der Gleichung, dass ein Ubergang des Ein-
schlusses aus fliissigem Stahl in die Schlacke mur moglich
ist, wenn ceinse-m+ ¢ m-s> Ceinsc-s.

SUMMARY

Paper describes theoretical conditions of formation,
growth, and precipitation of oxide inclusions. From ther-
modynamic relations, the critical radius, i.e. the smallest
radius of gathered molecules which will spontaneously
grow into nuclei, was determined:

2.¢.V
AG,
The necessary work of formation is thus:
G* = 16.mM.5° i
2
3AGg

=
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Growth of the inclusion after completed nucleation
depends only on diffusion of reactants to the inclusion
surface. The following relationship was found for variation
of radius of the growing inclusion:

(ﬁ) 1/3

Precipitation rate of inclusions depends mainly on the
Reynolds number. When Re < 1 equation (16) is valid, for
1 < Re <5 equation (17), and in turbulent motion of the
melt (Re > 5) relationship (18) can be applied.
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Influence of the inclusion shape, of its state, and of
surface active impurities in steel (S, P, Mn, Si, C...) in-
hibiting precipitation of inclusions is presented.

At the end of the paper, influence of interphase pres-
sure on reduction of non-metallic inclusions in molten

steel is shown. Slag can accept inclusions if the change
of free energy is negative:
AG=—4.11.r. m(rincl—m + ¢ m—s — Cincl—s)
The above equation shows that inclusion can go from
molten steel into slag only when oincl—m + cm—s
> Cincl—s.

3AKAIOYEHHE

B cranfc PACCMOTPCHB TCOPETHYXHE Jﬂ\ml 0OPIIOBAHES,
POCTR M BMACACHHME OXCHAMMX BRANOGeMiti. [Ip nomownt Tepmoan-

MAMMUCCKIX  3AKOHOMCPHOCTEH ONPEACAHAN, WTO XpHTHMCCKIl pa-
AHVC, T. €. MANMEMMUGE PAANYVC HAKONACHHN MOACKYAL PaBHAerca:

2.0.V
AG,

3arpara paboru neolxoAumoe AA% oOpasosaims Taxoll wacTiiym
COCTABARET:

r*

L, 161V
“ T 3ag?
3aG2

PoCT OKCHAHOTO BKAIOMCHHS 100 OKONYANHH HYKACALHN 3aBHCHT
TOABKO OT AMDGYIN WACTML Ha NOBEPXHOCTE BKAWYENHUA. YCTaHOB-
ACIO, YTO AAS MOMCHTAABHONO PRANYCA BO BPCMS pocTa AcHicTmi-
TEABHA CACAVIOULAN IANHCHMOCTL:

c.,—(:.)"3
ry T C.

BLCTPOTS BHACACHHE BKAIOYCHIUT 3ABMCHT rAABHHM o0GpasoM OT Be-
AHuHEEL wicAaa Re, TTpi Re < 1 aciicranreanto ypassnenne (16), npr
1 < Re < 5-ypasuciane (17), a npu TYPOYACHTHOM ABHIKCHHH pac-
naaga (Re > 5) - samncumocts (18). Ha BUACACHHC OKCHAMMX HXAX-
QeHHI PACCMOTPEHW TAKKE BAHANKA: GOPMA BRAIOYCHNS, ArperarHoe
COCTOAHHE M COCTOSHHE TIOBCPXHOCTH AKTHBHWX TpuMcceit B Crain
(S, P, Mn, Si C,...), xotopuie nce 63 HCKANNMCHHS NPEIATCTRVIOT
GEICTPOTE BHIACACHHS OXCHAHEIX BRAIOSCHIGE.

TIpURCACHO BAHAAHHC MCOKPAIONWX HANPIMCHHTT HA CHIDKEHRS
HEMCTRAANNCCKHX BXAJoucHmil B pacmaasaenwoil craam, Illaak s co-
crossu  a0COPOHPOBATE BRAIOGENHS €CAN  maMenenne  csofoanol
SHEPIUN OTPHIATEABHOC,

AG=-—4.11.r.m (ssra-pacn. Opacn.-mrax — CBEA,-AIK)

Ha ypasnenus CACAVET, YTO NCPEXOA BEANCHHE H3 PaCTARBAEH-
HOIl CTAAM B LIAZK BOSMOMEH TOABKO B CAYMAC CCAH:

L2 DEA.-PAcT -+ Cpacn.-UAaK > CBKA-IIAGK.
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SLOVENSKE

[ELEZARNE
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KOVINSKI PODBOJ ZA VRATA

NOVI IZDELEK

ARHITEKTI !
PROJEKTANTI !
INVESTITQRJI!
GRADBENIKI!

UPORABA KOVINSKIH PODBOJEV

Sodobna tehnika v gradbeniStvu, posebne zahteve
na specializiranih objektih, ter ne nazadnje vse vecje
pomanjkanje lesa so bili osnovni vzroki, da so gospo-
darsko razvite drzave vpeljale in vse bolj uporabljajo
kovinske vratne podboje.

Najve&ji porast je narekovala gradnja vecjih stano-
vanjskih naselij, ki omogo&ajo uporabo moderne teh-
nologije in s tem pocenitev gradnje. Pri tem se znatno
zmanjSujejo obrtniska dela.

Veliko prednost pri gradnji imajo kovinski podboji. Pri
uporabi kovinskih in drugih opaZev in predvsem tunel-
skih, se kovinski podboj vgradi med opaZ, nato se
zalivajo stene in stropi z betonom. Vlaga pri tem ne
Skoduje podboju, saj je protikorozijsko zaSciten
s plastjo fosfatov in osnovnega laka. Zapiranje vrat
pri kovinskih podbojih je mehko in neslidno, ker krilo
nalega na tesnilo iz gume.

Zahteva po kovinskem podboju se pokaze tudi pri
zgradbah za posebne namene kot so:

— bolnidnice

— zdravstveni domovi

— $Sole In varstveni domovi

— javne zgradbe in drugo.

V teh primerih se kazejo prednosti kovinskih podbo-

jev, zaradi:

— lazjega &iscenja in dezinficiranja

— onemogocajo moznosti razmnoZevanja zajedalcev,
plesni, mikrobov itd., ker imajo podboji boljsi stik
z zidom

— vedje odpornosti proti mehanskim poSkodbam.

Po posebni zahtevi je moZno izdelati tudi podboje iz
nerjavecega jekla.

Nastete prednosti nudijo zadovoljstvo tudi pri vgrad-
nji v stanovanjske objekte.

Kovinske podboje izdelujemo na modernih linijah, ki
omogocajo toéne dimenzije podbojev.
Mokromontazni, tunelski in sestavljivi podboj je raz-
vit v naSem razvojnem oddelku v sodelovanju z vodil-
nimi evropskimi proizvajalci, kakor tudi nase lesne in
gradbene industrije, ter projektantskimi organizacija-
mi. Razvoj seveda ni kongan in zato vas prosimo za
sodelovanje pri razvijanju Se boljgih kovinskih pod-
bojev.

Kovinske vratne podboje izdelujemo v razliénih variantah, predvsem
pa: navadne (mokromontazne) tunelsko in suhomontazne, po Zelji tudi

z nadsvetlobo



Uporaba rastrske elektronske

UDK: 620.187 : 669.15-194.58
ASM/SLA: TSh, M2l e

mikroskopije pri raziskavah lede-

buritnih orodnih jekel

Joze Rodi¢

Rastrska elektronska mikroskopija (REM)
predstavlja novo in zelo zanimivo podrodje, ki ima
velik pomen za raziskave visokolegiranih orodnih
jekel ledeburitnega tipa.

Opisana je uporabnost REM pri raziskavah
znacilnosti in morfologije prelomov, pri raziska-
vah mikrostruktur na jedkanih metalografskih
obrusih, pri Studiju karbidnih izolatov in konfigu-
racije povrine preizkulancev po elektrolitski izo-
laciji.

Za povezavo z dokumentacijo klasi¢nih meta-
lografskih preiskav so bile izvriene REM preiska-
ve po sistemu matriénega programa za vse varian-
te toplotne obdelave, od Zarjenega in izrazitega
podkaljenega stanja do popolnega pregretja na
izjemno visokih temperaturah avstenitizacije, od
nizkotemperaturnega do visokotemperaturnega
populcanja pri enakih stopnjah direktne poveéave.

V c¢lanku so navedene samo glavne zanimivosti
iz tega ob3irnega programa in podani predlogi za
tipizacijo pogojev preiskovanja pri nadaljnjih ra-
ziskavah tovrstnih jekel.

UvoD

Najpomembnejsa prednost rastrske elektron-
ske mikroskopije je velika globinska ostrina tudi
pri velikih povecavah, ki nam pri posnetkih pre-
lomnih povrsin mikromorfoloskih preiskav odkri-
va znacilnosti morfologije v odvisnosti od makro
in mikrostrukture. Razumljivo je, da je Ze zaradi
tega Zelja po uporabi te metodike upravi¢ena po-
sebno pri raziskavah ledeburitnih orodnih jekel,
pri katerih je stopnja heterogenosti strukture zelo
odvisna od pogojev izdelave, predelave in toplotne
obdelave jekla. Podobne moZnosti nudi pri mikro-
fraktografskih preiskavah tudi presevni elektron-
ski mikroskop, ki ima celo nekatere prednosti,
vendar je rastrski elektronski mikroskop veckrat
primernej$i zaradi preprostejSe priprave preiz-
kusnih vzorcev in mozZnosti neposrednega opazo-
vanja vecjih povrsin, kar predstavlja veliko pred-
nost v neposredni povezavi s klasi¢nimi metalo-
grafskimi preiskavami.

Zgradbo in nacin delovanja rastrskega elektron-
skega mikroskopa je v Zelezarskem zborniku! Ze
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opisal S. Kimoto, zato lahko povzamemo!-4 le
nekaj najpomembnejs$ih ugotovitev in osnovnih
informacij:

Rastrski elektronski mikroskop, ki ga bomo
v nadaljnjem imenovali kar s kratico REM (nem-
S§ko: Raster Elektronen Mikroskop, anglesko:
Scanning electron microscope, francosko: Micro-
scope ¢lectronique par balayage), deluje v principu
enako kot nam bolj poznani elektronski mikroana-
lizator. REM lahko postane elektronski mikroana-
lizator v splodnem pomenu, ¢e omogoda rentgen-
sko spektroskopijo.

Zacetki razvoja REM segajo skoraj tako daleé
nazaj kot razvoj obi¢ajnega transmisijskega elek-
tronskega mikroskopa. Kljub temu pa je REM
postal trgovsko uporaben instrument mnogo kas-
neje kot elektronski mikroanalizator in se SirSe
uporablja Sele v obdobju zadnjega desetletja.

V REM bombardiramo vzorec s finim fokusi-
ranim elektronskim snopom, katerega presek
zmanjSujeta elektromagnetni le¢i. Snop s preme-
rom reda velikosti 100 A ali manj udarja le ob eno
tocko vzorca, zato moramo zbrati podatke s Stevil-
nih to¢k, da dobimo podobo povrsine vzorca.

Bistveni signal, ki ga daje bombardiranje vzor-
ca z elektronskim snopom, so pri REM sekundarni
elektroni, pri elektronskem mikroanalizatorju pa
rentgenski Zarki.

Med obi¢ajnimi nacini delovanja je rastriranje
elektronskega snopa po povrsini vzorca. Hkrati
poteka tudi rastriranje na katodni cevi, ki je sin-
hronizirana z elektronskim snopom tako, da vsaka
to¢ka na katodni cevi ustreza tocki na vzorcu.

Imamo seveda razli¢ne naéine delovanja — ¢&rt-
no rastriranje, stacionarno obsevanje dolo¢enega
mesta, ipd. — ki so bistveni za rentgensko mikro-
analizo kot dopolnilo rastriranju. Vse moZnosti
uporabe REM podrobno obravnavata Reimer in
Pfeferkorn?.

Pri razli¢nih izvedbah aparatov imamo detek-
torje za ve¢ razli¢nih vrst informacij po izbiri.
Dvoje katodnih cevi za prikazovanje razli¢nih slik
ene poleg druge lahko zelo olajda interpretacijo,
ko primerjamo razli¢ne vrste informacij.

S stali¢a lo¢ilne zmoZnosti ca 50 —200 A& je
REM most med opti¢nim mikroskopom in obitaj-
nim transmisijskim elektronskim mikroskopom,
vendar je popolnoma edinstven instrument za ste-
reoskopsko tridimenzionalno opazovanje z veliko
globinsko ostrino in mnogostranostjo.
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Pri preiskavi hrapave povriine je REM nepo-
gresljiv. Ne zahteva nobene priprave vzorca, ozi-
roma kvedjemu, da naparimo tanko (100 &) plast
kovine in tako omogo¢imo prevajanje na izolacij-
ski povrsini. Zamudna tehnika replik za obicajni
transmisijski mikroskop ne daje boljse lo¢ljivosti,
ampak pogosto povzroca popacenje. Te tehnike pa
tudi ne moremo uporabiti pri zelo hrapavih, drob-
ljivih in posebnih povrsinah.

REM lahko dodamo 3e napravo, ki omogola
rentgensko mikroanalizo. To odpira Se nove moz-
nosti izredno zanimivih raziskav.

PREISKAVE JEKLA C4850 — OCR 12 VM
Z RASTRSKIM ELEKTRONSKIM
MIKROSKOPOM*

Z rastrskim elektronskim mikroskopom (REM)
smo izvr§ili sistemati¢ne preiskave ledeburitnega
orodnega jekla C.4850 — OCR 12 VM v okviru Siro-
kega programa raziskovalno razvojnega projekta
ledeburitnih orodnih jekel v Zelezarni Ravne. Pro-
gram raziskovalne naloge za uvajanje rastrske
elektronske mikroskopije na podroc¢ju metalogra-
fije orodnih jekel je obsegal preiskave.

— prelomnih ploskev,

— metalografskih obruskov,

— izoliranih karbidov in

— povrsine preizkusancev po elektrolitski izo-
laciji karbidov.

Za te preiskave smo izbrali vzorce v razli¢nih
stanjih toplotne obdelave, ki jih podaja tabela 1.

Tabela 1 — Pregled oznak vzorcev »P« C.4850 —
OCR 12 VM pri preiskavah na rastrskem elektron-
skem mikroskopu

1;;:3?: Kaljeno Popuséano 1 uro na:

fljecjs sanle.  xpc  sC @0C 7000 C
900 Pl P4 P7 P9 P10
980 P21 P24 P27 P29 P30
1040 P51 P54 P57 P39 P 60
1080 P61
1240 PI104 P107 P109 PI110

P 101

PZ 5 — mehko Zarjeno stanje

Sestava jekla: 1,52 % C, 11,4 % Cr, 0,82 % Mo,
092% V

Ta izbira vzorcev, s katerimi so bile izvriene
preiskave vplivov toplotne obdelave na trdoto in

*REM posnetke na prelomnih ploskvah in na jedkanih
metalografskih obruskih je izvr$il mag. Vili Bukosek, dipl.
inZ. z rastrskim elektronskim mikroskopom JEOL JSM-U 2
na Inititutu za tekstilno tehnologijo Univerze v Ljubljani.
Za ta pomemben prispevek k raziskovalnemu projektu le-
deburitnih orodnih jekel se mu ob tej priliki posebej
zahvaljujemo.
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Zilavost ter karakteristike mikrostruktur, omogo-
¢a neposredno povezavo vseh ugotovitev mehan-
skih in metalografskih preiskav v okviru omenje-
nega raziskovalnega projekta.

Rastrska elektronska mikroskopija je bila pri
nas na tem podroéju prvi¢ uporabljena, zato smo
poleg omenjenih ciljev raziskave to priliko izko-
ristili predvsem za ustrezen razvoj metodike to-
vrstnih preiskav. Zeleli smo izbrati optimalne pre-
iskovalne pogoje in izdelati nekake primerjalne
standarde, ki bi pri bodocih preiskavah te skupine
jekel lahko sluzili kot solidna osnova na ¢imkrajsi
poti do zanesljivih ugotovitev. V nadaljevanju bo-
mo podali le kratek povzetek tega obseZnega doku-
mentacijskega gradiva.

Prelome Zilavostnih preizkusancev smo pre-
iskovali neposredno ter poskrbeli za kontinuirno
povezavo s klasicnimi fotografskimi posnetki pre-
lomov v merilu 1:1 in pri povetavah 5x in 10X.
Pri REM posnetkih smo uporabili poveéave 100 x,
300 x, 1.000 x, 3.000 %, (6.000 x), 10.000 X in
20.000 x. S sistemati¢nim povecevanjem detajlov
je zagotovljena Zelena povezava s klasiénimi pre-
iskavami, obenem pa je bilo mogoée izbrati opti-
malne povecave, ki naj bi jih uporabili pri nadalj-
njih preiskavah, tako da bi bili stroski v bodoce
¢im manjsi in Cas preiskave ¢im krajsi. Z nadalj-
njo vsebino in z zaklju¢ki bo dokumentirano, v ko-
lik$ni meri nam je to uspelo.

Podobno smo postopali pri REM posnetkih
metalografskih obruskov. Preizkusili smo razli¢ne
nacine jedkanja in ugotovili, da jedkanje z nita-
lom in z Vilello, ki ga uporabljamo pri standardni
metalografski tehniki tovrstnih jekel, povsem
ustreza tudi za REM preiskave mikrostruktur. Ce
Zelimo posebej raziskovati karbide, njihovo veli-
kost in obliko ter koli¢ino, pa je zelo primerno
jedkalo Groesbeck (glej sliko 25).

Za povezavo s klasi¢no metalografijo smo na
istih obrusih izdelali posnetke mikrostruktur z na-
vadnim opti¢énim mikroskopom pri povecavah
100 %, 300 x, 500 x in 1000 X, nato pa nadalje-
vali z REM pri povecavah 300 x, 1.000 x, 3.000 x,
(6.000 x), 10.000 x in 20.000 x. Tudi ta dokumen-
tacija omogo¢a interesantne primerjave in pred-
stavlja solidno primerjalno osnovo za bodote po-
sebne raziskave ter hitro rutinsko preiskovanje.

Poizkusili smo tudi uporabnost REM pri razi-
skavah in razvoju tehnike elektrolitske izolacije
karbidov. Izvrienih je bilo le nekaj uvodnih pre-
iskav karbidnih izolatov in povr§ine vzorcev po
elektrolitski izolaciji karbidov, ki jih bomo za ilu-
stracijo prikazali. Raziskave na tem podro¢ju
bomo nadaljevali, Posebno zanimive ugotovitve
pricakujemo z nadaljnjimi REM preiskavami po-
vriine vzorcev po izvrieni izolaciji karbidov v
povezavi s preiskavami na elektronskem mikroana-
lizatorju in z rezultati mikrokemijskih analiz
izolatov.

Vsi REM posnetki so bili izdelani pri direktni
povetavi. Uporabljena je bila tehnika opazovanja




s sekundarnimi elektroni pri naslednjih pogojih
opazovanja:

— pospesevalna napetost 25 kV (10 kV),

— vpadni kot — naklon 450 (200),

— delovna razdalja 12 mm.

Slika 1 kaZe prelomno ploskev po zlomu Zila-
vostnega vzorca v mehko Zarjenem stanju. Makro-
struktura prelomne ploskve je na tisti strani pre-
izkusanca, ki je izpostavljena udarcu kladiva, do-
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Slika 1
Prelomna ploskev probe za preizkudanje Zilavosti in kri-
vulja ¢asovnega poteka sile pri lomu te probe v Zarjenem
stanju po metodi Zelezarne Ravne (Trdota 220 HB - 18 HRC)
Fig. 1
Fracture surface of the proble for toughness test, and the
time-force curve during breaking the probe, as annealed,
according to the method by Ravne Ironworks
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kaj enakomerna in kaZe znacilnosti prelomne
ploskve, nastale pri trganju pod vplivom nateznih
napetosti.

Druga polovica prelomne ploskve je mocno de-
formirana in ima globoke razpoke, visoke ter ostre
grebene, iztrganine in velike deformirane ter odrg-
njene ploskve z jasno nakazano smerjo deforma-
cij. To so znacilnosti preloma pri upogibanju, ki
s trenjem in deformiranjem porabi veliko delo,
najvec¢ja sila loma pa je razmeroma majhna in
casovni potek sile loma kaze znacilno obliko z dve-
ma fazama v Casovnem poteku loma.

V prvi fazi narasca sila do pojava prve porusi-
tve — razpoke (P'max, v'max), druga faza pa kaze
naras¢anje sile pri lomljenju preizkusanca, za kar
je potrebno premagati odpor plasti¢nega deformi-
ranja in trenje pri upogibanju. Pri sili P, in po
dasu T, se preizkuSanec dokonéno prelomi.

Za zilavost preizkudanca je vsekakor merodaj-
na sila P'max in ¢as t'max, saj izmerjena najvecja
sila in celotna poraba dela za zlom Ze prej nepo-
pravljivo poruSenega vzorca nima nikakrSnega
pomena, ker je po prvem inicialu poruSitve dokon-
¢en zlom le 3¢ vprasanje Casa, je pa neizogiben.

Vse te ugotovitve pri makroskopskem pregledu
prelomne ploskve moramo z vso pozornostjo upo-
Stevati ob preiskavi z rastrsko elektronsko mikro-
skopijo pri vecjih povecavah. Pri pregledu pre-
lomne ploskve ali pa na klasitnem makroskop-
skem posnetku moramo izbrati in ustrezno identi-
ficirati tisto mesto, ki ga preiskujemo z REM.
Brez take identifikacijske povezave so lahko ob
takih razlikah na prelomnih ploskvah REM pre-
iskave z vecjimi povetavami povsem nesmiselne in
nas lahko zavedejo tudi do napac¢nih ugotovitev.

Poglejmo samo primer na sliki 2. V zvezi s ko-
mentarjem k sliki 1 kaZzeta REM posnetka dve
mesti na prelomni ploskvi istega preizkusSanca
zlomljenega v mehko Zarjenem stanju. Ti dve
mesti sta si v neposredni bliZini v srednjem ob-
mocju prelomne ploskve na sliki 1, vendar sta po-
snetka zelo razlicna kljub razmeroma majhni
povecavi. Levi posnetek kaZe enakomerno povrsi-
no preloma, desni pa eno od manjdih razpok ob
grebenih.

PZ ZARJENO 100Mm FARJENO PZ

Slika 2
REM posnetka na dveh mestih prelomne ploskve probe
zlomljene v Zarjenem stanju.
Fig. 2
SEM picture of two spots of the fracture surface of the
probe broken, as annealed
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Ob razpoki je ploskev odrgnjena zaradi iztrga-
vanja in trenja pri upogibanju preizkuSanca med
potekom loma. Nesistemati¢no povefevanje takih
detajlov bi nam pri velikih povecavah povsem one-
mogodilo kakr$ne koli medsebojne primerjave ali
pa bi nas lahko privedlo do napac¢nih ali neupravi-
Cenih sklepov.

1 - 3
0am ZARJENO PZ

pZ  ZARJENO

Slika 3
REM posnetka preloma in metalografskega obrusa probe
v mehko Zarjenem stanju.
Fig. 3
SEM picture of the fracture and the metallographic speci-
men of the soft annealed probe

Levi REM posnetek na sliki 3 kaZe pri origi-
nalni povecavi 3000 X tipi¢no sliko prelomne
ploskve dokaj Zilavega vzorca v Zarjenem stanju.
Razmeroma zelo mehka osnova se pri porusitvi
deformira — razpotegne pri iztrgavanju karbidnih
zrn, ki veCinoma ostanejo v jamicah, na vrhovih
pa ostanejo vdolbine v obliki kraterjev. Trdnost
osnove je premajhna, da bi v kraterjih vrhov obdr-
Zala karbide, zato jih na tem mestu opazimo le
izjemno. Karbidi, ki niso dovolj trdno obdani z
osnovo, v kateri so vloZeni, izpadejo med lomlje-
njem preizkuSanca. Pri vedji trdoti kaljenih in
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Povelova na TV- zasionu
Slika 4
Velikost najmanjsih $e merljivih delcev v odvisnosti
od povedave.
Fig. 4
The size of the smallest still detectable particles depending
on magnification
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kaljenih ter popustanih vzorcev bomo v potrditev
te domneve opazili mnogo karbidov, ki so ostali
v kraterjih vrhov.

Na desni strani slike 3 REM posnetek metalo-
grafskega obrusa pri enaki povecavi kaZe razpo-
reditev karbidov. Jamice in kraterji na vrhovih
zelo dobro ustrezajo razporeditvi in razli¢nim ve-
likostim karbidov.

Ob tem posnetku dobimo tudi pojasnilo za pre-
senetljivo majhno koli¢ino karbidov, ki smo jo
doloéili pri preiskavah teh jekel na kvantitativnem
mikroskopu’. Pri meritvah z razli¢nimi povelava-
mi na TV zaslonu smo lahko detektirali samo
karbide, ki so vecji od premerov, podanih na sli-
ki 4, npr. 1 um pri povecavi 3000 x. Ce te veliko-
sti najmanjSih Se merljivih karbidov primerjamo
z merilom na sliki 3, vidimo, da ostane zelo velika
koli¢ina karbidov zunaj obmocja sposobnosti de-
tektiranja, in je razumljivo, da so ugotovljene
koli¢ine karbidov zelo nerealne in mnogo manjse
od dejanskih. Ob tako drobnih karbidih bi se
samo z najvecjimi moZnimi povecavami pribliZali
ugotavljanju realne koli¢ine karbidov. To pa je
zopet zvezano s $tevilnimi drugimi tezavami’. Zato
lahko trdimo na osnovi $tevilnih ugotovitev, da
dolocanje absolutne koli¢ine karbidov v teh jeklih
s kvantitativnim mikroskopom nima prakti¢nega
pomena, v kolikor ne izvajamo meritev z dolo¢eno
omejitvijo, s katero dolo¢amo koli¢ino karbidov,
ki je »nad neko mejno velikostjo karbidove. Le
tako lahko ugotovljene relativne koli¢ine primer-
jamo. Zelo interesantne pa so vsekakor meritve
s klasifikacijo karbidov po velikosti.

Slika 5 podaja primerjavo izbranih prelomov
v razli¢nih toplotno obdelanih stanjih.

Primerjava prelomov v kaljenem stanju nazor-
no prikazuje vpliv temperature kaljenja na zrna-
tost in konfiguracijo prelomne ploskve.

Pri ledeburitnih jeklih z moénimi karbidnimi
izcejami ne moremo pri¢akovati tako finih »Zamet-
nihe prelomov kot pri nelegiranih in malolegiranih
orodnih jeklih. Med izbranimi prelomi jasno vidi-
mo, da je kalilna temperatura 9000 C prenizka,
980° pa Ze precej sprejemljiva, éeprav je prelom
pri 1040° C ocitno finej$i. Kaljenje 1080°C daje Se
tudi povsem normalen videz preloma v kaljenem
stanju, pri 1120° C postane prelom Ze nekoliko bolj
grob, pri 1200°C pa so jasni znaki pregretja, med-
tem ko je prelom pri 1240° C zelo grobozrnat.

Prelomi pri niZjih temperaturah kaljenja in
visokih temperaturah popus¢anja, npr. 9000C/
7000 C in 980°C/700°C, tako po videzu kot po ka-
rakteristicnem poteku sile v odvisnosti od ¢asa
(glej P 10 na sliki 6) spominjajo na karakteristike
preloma preizkuSancev v Zarjenem stanju (slika 1).
Za oceno Zilavosti je odlocilna sila P'max, ki jo
oznatuje odklon od premice nara$¢anja sile v prvi
fazi loma.

Pri vi§jih temperaturah kaljenja tega znadilne-
ga pojava ne opazimo ve¢ v taki obliki niti pri
visokem popusdéanju (glej P 60 na sliki 6).
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Slika 5
Prelomi prob pro preizku$anju Zilavosti po me-
todi Zelezarne Ravne.

10 mm Fig. 5
e Fractures of probes after toughness tests accord-

ZARJENO

ing to the method by Ravne Ironworks
Kaljeno/Popuscano
18 - 19,5 - HRC -Prmaxi 0N W[

P A
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Slika 6

popuséanju na 700° C.
Znatilnosti prelomov in meritev Zilavosti podkaljene in normalno kaljene probe po visokem

Fig. 6

Characteristics of fractures and toughness measurements of probes, underquenched and nor-
mally quenched and tempered at 700° C
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Zilavost normalno kaljenih preizkuSancev je
v kaljenem stanju nizka. Maksimalna sila loma P
je manjsa od 20000 N in porabljeno delo W je
manjde od 20 J (glej P 51 na sliki 7). Ze popuic¢anje
na 250°C pove¢a maksimalno silo loma kar na
dvojno vrednost. Porabljeno delo se ne poveca
enako, kar potrjuje znano dejstvo, da je jeklo
v kaljenem stanju izredno krhko (glej P 54 na sli-
ki 7). Na sliki 7 so podane $e primerjave za preiz-
kusance, popuscane na visjih temperaturah. Pri
tem moramo seveda upostevati tudi spremembe
trdot. Zilavost je pri popuscanju na 500° C neko-
liko manjsa, zelo nizka vrednost porabljenega
dela pa nas posebej opozarja na pojav krhkosti
v obmoc¢ju maksima sekundarne trdote. Ze na

550°C je v splo$nem Zilavost zopet bolj$a. Pri
600°C pa ze trdota preved¢ pade. V glavnem daje
nizko temperaturno popuscanje nekoliko boljse
splodne karakteristike Zilavosti in je zato ugodnej-
Se od visokotemperaturnega popuscanja.

Preizkusanci v obmoéju normalne toplotne
obdelave

Na REM posnetkih prelomov v kaljenem stanju
in v nizko ter visoko popu$¢enem stanju do
600°C ni opaziti bistvenih razlik v tipu preloma
niti pri direktni povecavi 300 X niti pri 3000 X.
V tem podrocju variacij toplotne obdelave je tudi
klasi¢na metalografska preiskava pokazala, da ve-
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Slika 7
Znadéilosti prelomov in meritev Zilavosti prob kaljenih na 1040° C v olju in popuianih na razli¢ne temperature v ob-
moéju normalnih delovnih trdot.

Fig. 7
Characteristic of fractures and toughness measurements of probes, quenched from 1040° C in oil and tempered at
various temperatures In the interval of normal production hardnesses
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likost avstenitnega zrna ni izraZena z izrazitimi
mejami (slika 8).

Zato v tem podrocju toplotne obdelave ne gre
za razlikovanje interkristalnega ali intrakristalne-
ga poteka preloma, ampak o konfiguraciji prelom-
ne ploskve in doseZenih lastnostih pri prelomu pre-
izku$anca odlo¢a mehanizem iztrgavanja karbidov
iz bolj ali manj Zilave, oziroma trdne osnove.
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Slika 8

Klasiten metalografski posnetek mikrostrukture po kalje-
nju 980°C v olju.

Fig. 8
Usual metallographic picture of the microstructure after
quenching from 980°C in oil

Locljivost pri direktni povecavi 300 X je pre-
majhna, da bi na prelomih pokazala bistvene zna-
¢ilnosti in odkrila leziS¢a karbidnih zrne. Ta so
pri teh preizkuSancih izredno fina ter vloZena
v vdolbinah in kraterjih vrhov ali grebenov, kar
lepo pokaze REM posnetek pri ve¢ji direktni pove-
¢avi 3000 X (primerjaj levi in desni posnetek na
sliki 9). Na mnogih mestih so vidni drobni kar-
bidi, ponekod pa so vdolbinice prazne, ker so se
karbidi izlus¢ili in izpadli. Za podrobnejse raziska-
ve znacilnih konfiguracij prelomne ploskve je di-
rektna povecava 300 X veinoma premajhna. Edi-
no, kar pri teh povecavah lahko z neposrednimi
primerjavami REM posnetkov Ze zaznamo, so
manjse razlike finosti preloma pri razli¢nih kalil-
nih temperaturah, ki potrjujejo pri¢akovano in Ze
poznano odvisnost.

O K 980Y
P21 K 9_80 ClOOum P21 9_ C 15 i
P — P——t
Slika 9
REM posnetka prelomne ploskve probe kaljenc z 980°C
v olju.
Fig. 9

SEM pictures of the fracture surface of probe, quenched
from 980°C in oil
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Posamezne primerjave prelomov lahko tudi
prav dobro povezujemo z ugotovljeno Zilavostjo
in trdoto. Tako ima npr. preizkusanec, ki je zlom-
ljen v kaljenem stanju, gladek prelom, visoko trdo-
to in majhno Zilavost, popustanje na 250°C pa je
nekoliko znizalo trdoto in mo¢no povecalo Zilavost
preizkusanca. Te razlike potrjuje primerjava REM
posnetkov vzorcev P51 in P54 na sliki 10 Ze pri
manjsi poveavi. Pri popu$tanem vzorcu je bila
potrebna za zlom vecja sila in porabljeno je bilo
vecje delo. Tak zlom je vsekakor bolj Zilav od

x10°N  P=30.000 N
30
64,5 HRC 59 HRC
20
P=14.000 N

0

.
YAy

We21 J
A=14,3% TM=0,007 |A=13,7% T™M=§

-, K 1040° ¢ K 1040° ¢
P 51 P & P 54 P 250° ¢
Slika 10
Primerjava dveh prob v kaljenem in nizko popuiéenem
stanju.
Fig. 10

Comparison of two probes, as quenched, and tempered
at low temperatures




tistega z enakomerno gladko prelomno ploskvijo.
Na nekaterih drugih posnetkih so vidne 3e bolj
izrazite razpoke. Po njihovem videzu bi sklepali,
da je potekal lom intergranularno — po mejah
zrn. Tega pa z metalografsko preiskavo ni bilo
mogoce potrditi, Zato lahko sklepamo, da cikca-
kasti potek razpok nastane tako, da razpoka »isce
svojo pot« skozi Sibka mesta od karbida do karbi-
da. Za ta dva primerjana vzorca sta prikazana na
sliki 10 v zgornjem delu $e REM posnetka prelo-
mov pri vec¢ji povecavi in REM posnetka mikro-
struktur na metalografskem obrusu, prav tako pri
direktni povecavi 3000 x.

Medtem ko vidimo pri REM posnetkih s pove-
¢avo 300 x le osnovno obliko prelomne ploskve,
nam povecava 3000 X odkrije zanimive detajle
z lezid¢i karbidov, ki jih lahko neposredno povezu-
jemo s karbidi na REM posnetkih metalografskih
obrusov. REM posnetki jedkanih metalografskih
obrusov pa nam odkrijejo Se zanimive spremem-
be osnovne mikrostrukture. V prikazanem prime-
ru je s spremembo osnovne mikrostrukture nepo-
sredno izraZzena odprava tetragonalnosti martenzi-
ta (TM) pri popus¢anju na 2500 C, ki smo jo izme-
rili z rentgenskim difraktometrom®. Mimogrede
naj omenimo, da pri popuscanju na 200—250°C
nastopijo tudi znatne dimenzijske spremembe’
(glej slika 11), ki jih zaradi skrcka lahko poveZe-
mo z omenjeno spremembo kaljenega martenzita
pri nizkotemperaturnem popuséanju. Iglasto
strukturo, ki smo jo opazili po normalnem kalje-
nju pri popuséanju na 250°C na sliki 10, smo $e
bolj jasno identificirali pri povecavi 10000 x.
Iglasta oblika osnovne mikrostrukture je vidna $e

Legendo ' [l dimenzijske spremembe po kaljenju
B dimenzjske spremembe po popuéanju
W dimenzjske spremembe po cefolni
Iopiody obdelovi
e lTpEVOTUD holjenye

Slika 11
Dimenzijske spremembe jekla CA4850 — OCR 12VM pri
toplotni obdelavi.

Fig. 11
Dimensional changes of C.4850 — OCR 12 VM steel in heat
treatment
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pri popui¢anju na 500° C, vendar se pri tej tempe-
raturi Ze kaze ob iglah zacetek sferodizacije. Pri
popuséanju na 600° C imamo Ze zgornji, popolno-
ma sferoidizirani popus¢ni bainit.

Popuséanje na 700° C v obmodju normalnih ka-
lilnih temperatur zaradi nizke trdote niti pri orod-
jih za delo v vrofem nima prakti¢nega pomena,
zato naj omenimo samo to, da pri tako visokem
popuscanju prelomi kaZejo zopet rahlo izraZene
znacilnosti preloma v Zarjenem stanju, le da so
v splosnem zaradi postopka poboljSanja po videzu
finejsi in imajo znatno vedjo Zilavost. Karakteri-
stike so toliko blizje Zarjenemu stanju, kolikor je
kalilna temperatura nizja in uéinek poboljsanja
dibkejsi.

REM posnetki mikrostruktur na jedkanih me-
talografskih obrusih pri 3000 X direktni povecavi
zelo jasno kaZejo vpliv temperature kaljenja na
stopnjo raztapljanja drobnih karbidov v osnovi
med avstenitizacijo. Pri temperaturi kaljenja
9009 C, ki je dale¢ prenizka (podkaljeno!), ostane
ogromna koli¢ina neraztopljenih drobnih karbidov
v slabo legirani osnovni matici. Pri temperaturah
kaljenja v normalnem obmoc¢ju je neraztopljenih
drobnih karbidov bistveno manj. Najboljsa je med
preizkusanimi temperaturami 1040°C, pri ¢emer
moramo omeniti, da temperatur 1060 in 1080°C
nismo preizkusali. V visoko pregretih mikrostruk-
turah, razen v ledeburitnem evtektiku, skoraj ni
ve¢ neraztopljenih karbidov,

Pri visokotemperaturnem popuscanju je opa-
ziti povecanje koli¢ine drobnih karbidov zaradi iz-
lo¢anja pri popuséanju. To pa opazamo samo pri
vecjih povecavah, pri ¢emer bi morali za povprec-
ne ugotovitve izdelati veliko Stevilo posnetkov, ker
so razlike med posnetki na razli¢nih mestih precej
velike in predstavljajo v bistvu posnetke detajlov.
Pri vi§jih temperaturah popus¢anja nad 5000C v
odvisnosti od razli¢nih kalilnih temperatur ni bi-
stvenih razlik v koli¢ini drobnih karbidov zato,
ker se raztopljeni karbidi pri vi§ji kalilni tempe-
raturi ob vi§jih popusénih temperaturah zopet
v vedji koli¢ini izlocajo.

Preizkusanci kaljeni s 1240°C

Teoreti¢no zanimiva je raziskava prelomov pri
vzorcih, ki so bili kaljeni z ekstremno visoko tem-
peraturo avstenitizacije:

Serija dilatometrskih meritev’ na sliki 12 je
pokazala vpliv temperature avstenitizacije v ob-
mocju od 900°C do 1090°C na temperaturo zacet-
ka tvorbe martenzita — totko M,. Ta to¢ka je pri
normalni temperaturi kaljenja 1040°C pri ca.
180°C. Ze pri temperaturi kaljenja ca 1150°C pa
z ekstrapoliranjem pri¢akujemo temperaturo M,
okrog 00 C, pri vi§jih temperaturah kaljenja pa se
temperatura totke M, 3e dalje zniZuje, tako da
je pri avstenitizaciji 1240°C dale¢ pod sobno tem-
peraturo. Tako je povsem razumljivo, da je po
taki avstenitizaciji v mikrostrukturi poleg ledebu-
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ritnih karbidov 80—85 % zaostalega avstenita, ki
je tudi zelo stabilen do visokih temperatur po-

pustanjaé. (Slika 13)

Slika 14 z dilatometrskimi meritvami popusé-
nih efektov? kaZze obmocje razpada zaostalega
avstenita, ki se z zvievanjem temperature kalje-
nja pomika k vi§jemu temperaturnemu obmoéju

popusianja.
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Slika 12

Dilatometrske krivulje jekla C.4850 — OCR 12 VM za razlié-

ne temperature avstenitizacije,
Fig. 12

Dilatometric curves of C.4850 — OCR 12VM steel for

various temperatures of austenitization
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Slika 13

Zaostali avstenit v jeklu C.4850 — OCR 12 VM (probe sku-
pine P).
Fig. 13

Retained austenite in €.4850 — OCR 12 VM steel (probes

of group P)
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REM posnetki preloma preizkusanca, kaljene-
ga s 1240°C pri razli¢nih povetavah na sliki 15
kaZejo zrna zaostalega avstenita, obdana s krhkim
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Slika 14
Dilatometrske krivulje popuiénih efektov za jeklo C.4850 —
OCR 12VM z obmoé¢jem spremembe zaostalega avstenita.
Fig. 14
Dilatometric curves of tempering effects in C.4850 — OCR
12 VM steel in the interval of changed amount of retained
austenite

10 mm

100m 100 aam
[ |

10 um 100 am
— Pr—
Slika 15

REM posnetki preloma in mikrostruktura probe P 101,
kaljene s 1240°C v olju.
Fig. 15
SEM pictures of the fracture and the microstructure of
the P 101 probe, quenched from 1240° C in oil
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ledeburitnim evtektikom, po katerem tudi poteka
prelom izkljuéno interkristalno. Jasno vidimo,
kako se pri prelomu zrna locijo po mrezi evtekti-
ka, s katero so zrpa popolnoma obdana, ker je
ob pregretju pri kaljenju prislo do nataljevanja
evtektika po mejah avstenitnih zrn.

Pri lo¢enju zrn z razpokami med potekom pre-
loma ledeburitni evtektik ostane na povrsini ene-
ga od obeh sosednjih zrn, drugo avstenitno zrno
pa kaZe svojo povrSino povsem gladko — ¢isto.
Kjer je plast evtektika po mejah zrn oz. evtektid-
na mreza debelejSa, lahko poteka razpoka tudi po
karbidnih vejah evtektika v notranjosti mreze,
tako da sta na prelomni ploskvi povrsini obeh
sosednjih avstenitnih zrn obdani s plastjo evtek-
tika.

Kako poteka lom z lus¢enjem in drobljenjem
evtektika ter odkrivanjem ¢istih povrsin posamez-
nih avstenitnih zrn, kaZejo detajli preloma preiz-

i0 am
—_

Slika 16
REM posnetki detajlov prelomne ploskve na probi P 104,
kaljeni s 1240° C v olju in popudcani na 250° C.
Fig. 16
SEM pictures of details of the fracture surface of the P 104
probe, quenched from 1240° C in oil and tempered at 250° C

Kaljeno

12400 C
Trdota (HRC) 335
Sila P, (NX103) 14,5
Avstenit A (%) 81
Tetragonalnost martenzita 0,025
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kusanca kaljenega s 1240°C in popuscanega na
2500C pri razli¢nih poveéavah na sliki 16. Lepo je
viden tudi potek razpok med zrni. Na povrS$ini
avstenitnega zrna vidimo znadilno obliko evtekti-
ka. To bi bil lahko odtisek evtektika na povrsini
avstenitnega zrna, vendar je po primerjavi s Ste-
vilnimi drugimi oblikami in predvsem na osnovi
posnetka pri vedji povedavi bolj verjetno, da je to
na povrsini zrna ostanek gama faze kot sestavnega
dela tistega evtektika, ki je zrno neposredno ob-
dajal.

REM posnetek preloma preizkuSanca, kaljene-
ga s 1240°C in popus¢anega na 250°C prikazuje
na sliki 17 pri povecavi 3000 X zanimiv primer,
kako poteka intergranularni prelom z razpoko po
sti¢is¢ih evtekti¢nih oblog, ki obdajajo avstenitna
zrna,

' K 12400 ¢

P 104 P 250° c 5 aam
Slika 17
REM posnetek preloma probe kaljene s 1240°C in popu-
S¢ane 250" C.
Fig. 17

SEM picture of the fracture of probe, quenched from
1240° C and tempered at 250°C

Zaradi krhkega ledeburita po mejah zrn je pri
kalilni temperaturi 1240°C Zilavost zelo majhna
kljub nizki trdoti in veliki koli¢ini zaostalega
avstenita.

Zilavost teh preizkusancev je najvecja pri po-
pudcanju na 500° C, kar je razumljivo v zvezi z na-
slednjimi rezultati meritev:

Popuséano

250" C 5000 C 600° C 650° C 7000 C
335 36 44,5 52 4]
17 23 12 — 9,5
81 80 72,2 ? ?

0,019 0,004 nic — —_
(300°C)

Tudi pri preizkusancih, popus¢anih do 5000C,
poteka prelom izkljuéno po mejah zrn, oziroma
po mrezi ledeburitnega evtektika med zrni. To
kaze konfiguracija preloma, ki zavzema izrazito

obliko avstenitnih zrn, ¢eprav ponekod ni odkrita
njihova ¢&ista povrsina (glej P 107 na sliki 18), Se
bolj pa to trditev potrjujejo Stevilne tipi¢ne inter-
granularne razpoke.
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K1240% _ K12409 - K1240° . K1240°
P107 p 5000 100um |P107 P 500° 100mm (P107 P 500° 10 am |P107 p 5000100”“
'gdz 2

K1240"%

K1240°
P109 10 um
P 60 &,

P109 1 6000 10 am

O

K1240° K1240° K1240° K1240
100y ; 5
P110 5 -h00 00mum |P110 p 700°,100mm P110 p 700010 am P110 p 70000 Mm
Slika 18
Primerjava prelomov in mikrostruktur prob kaljenih s 1240' C v olju in popustanih v obmoéju 500—700° C.
Fig. 18

Comparison of fractures and microstructures of probes, 7¢&t;enched from 1240° C in oil and tempered in the interval
500—700° C

Pri popustanju na 6009 C je prelom kljub znat-
no spremenjenemu videzu Se vedno preteZno inter-
granularen, kar lahko trdimo delno zaradi prej
omenjene konfiguracije prelomne povrsine, bolj
zanesljivo pa na osnovi poteka $tevilnih opazova-
nih razpok in primerjav s klasi¢énimi metalograf-
skimi posnetki. Ti namre¢ kaZejo nastajanje po-
pudtnega bainita ob mejah avstenitnih zrn. Zato
seveda ni mogole veC pricakovati tako gladke
povrSine avstenitnih zrn na povrSini prelomne
ploskve (glej P 109 na sliki 18).

Popus¢ni diagrami so popolnoma potrdili ta
zapaZzanja: pri temperaturi kaljenja 12400 C zaéne
pri popu$¢anju na 600°C trdota naras$éati in do-
seze zelo izrazit vrh pojava sekundarne trdote
v zelo ozkem podrogju pri 6509C, kjer se izvrsi
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popoln razpad zaostalega avstenita v martenzit, ki
se Ze na tej in malo vi§ji temperaturi intenzivno
popusca.

Pri popusc¢anju na 700°C je v notranjosti zrn
popudcni martenzit. Razlike trdote in Zilavosti, oz.
krhkosti med ledeburitno mreZo in notranjostjo
Zrn so se znatno zmanjsale, zato je pojav intrakri-
stalnega loma pri tej temperaturi popusiéanja po-
vsem razumljiv. Delno zapaZamo 3e vedno tudi
interkristalni prelom na tistih mestih, kjer je
mreza evtektika zelo izrazita in popolnoma skle-
njena, kar je tudi razumljivo. REM posnetki pre-
lomov v neposredni povezavi s klasi¢nimi metalo-
grafskimi posnetki pri enakih povecavah 300 X oz.
3000 x to domnevo lepo ilustrirajo (glej P 110 na
sliki 18).
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REM posnetki v desni koloni slike 18 na jedka-
nih metalografskih obrusih dopolnjujejo ugotovi-
tve klasi¢nega mikroskopiranja in kaZejo zanimive
detajle:

P 107 — ¢isti zaostali avstenit in evtektik,

P 109 — zaostali avstenit, popus¢ni bainit in

evtektik,

P 110 — popusdéni bainit in evtektik.

K REM posnetku preizkuSanca P 107 na meta-
lografskem obrusu, prikazanem na sliki 18 doda-
jamo 3e posnetek istega mesta pri manjsi direktni
povecavi 1000 x, ki prikazuje na sliki 19 celotno
ledeburitno mrezo v tipi¢ni obliki.

K metalografskemu posnetku preizkusanca
P 109 na sliki 18 podajamo na sliki 20 levo za ilu-
stracijo $e klasi¢en mikroskopski posnetek podob-
nega mesta z bolj izrazitimi iglami v notranjosti
zrna in na sliki 20 desno dodatno $e posnetek pri
ve¢ji povecavi z ledeburitnim karbidom v notra-
njosti zrna.

REM posnetka pri povecavi 1000 X na sliki 21
kaZeta k sliki 18 nekaj dodatnih detajlov preizku-

Slika 19
REM posnetek detajla mikrostrukture na sliki 18 pri manj-
& povedavi.
Fig. 19
SEM picture of a microstructure detail in Fig. 18 at lower

50 aam

Slika 20
Mikrostruktura dveh detajlov na probl P 109 kaljeni
s 1240° C in popus&ani na 600' C.
Fig. 20
Microstructure of two details in the P 109 probe, quenched
from 1240° C and tempered at 600°C

Slika 21
Primerjava dveh detajlov na prelomni ploskvi iste probe
P 107 kaljene s 1240° C in popustane na 500° C.

Fig. 21
Comparison of two details on the fracture surface of the
same P 107 probe, quenched from 1240° C and tempered
at 500° C

30 um
et

10 am

Slika 22
Nekaj detajlov preloma probe P 109 kaljene s 1240° C v olju
in popuddane na 600* C.
Fig. 22
Some details of the fracture of the P 109 probe, quenched
from 1240°C in oll and tempered at 600° C

Slika 23
REM posnetka mikrostrukture probe P 109 kaljene s 1240° C
in popuitane na 600° C.
Fig. 23
SEM pictures of the microstructure of the P 109 probe,
quenched from 1240' C and tempered at 600°C
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Slika 24
REM posnetki prelomne ploskve jekla C.4850 — OCR 12 VM
v surovem litem stanju (EPZ ingot @ 110 mm). Posnetka a
in b predstavljata dve razli¢tni mesti na prelomu pri enaki
povecavi 300 x, posnetek ¢ pa je detajl posnetka b pri
velji povedavi 3000 x.

Fig. 24
SEM pictures of the fracture surface of €. 4850 — OCR
12 VM steel as cast (ESR ingot @ 110 mm). Pictures a. and
b. present two different spots on the fracture at the same
magnification 300 x, picture c. is a detail from picture b.
at magnification 3,000 x

Sanca P 107 na drugih mestih. Vidimo torej, da
imamo na tem preizkusancu zelo razli¢ne detajle
s Cistimi avstenitnimi zrni in z oblogo evtektika.

Prav tako kaZe slika 22 nekaj REM detajlov
preizkusanca P 109, kaljenega na 12400 C in popu-
$Canega na 6007 C pri razli¢nih povecavah na dru-
gem tipiénem mestu.
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Dodatno k REM posnetku metalografskega
obrusa preizkusanca P 109 na sliki 18 predstavljata
zanimivo ilustracijo popus¢nega bainita ob mejah
zrn Se dva posnetka na sliki 23.

Za primerjavo z opisanimi REM posnetki pre-
lomov smo izvr$ili e preiskavo prelomnih ploskev
v surovem litem — nepredelanem stanju. Na sli-
ki 24 je nekaj znadilnih detajlov pri razli¢nih po-
vecavah.

Jedkanje metalografskih obrusov za preiskave
z REM

Pri REM posnetkih mikrostruktur na metalo-
grafskih obrusih smo preizkusili razli¢ne nacine
jedkanja. Ker je bil osnovni namen teh preiskav,
da bi ¢imbolj neposredno navezali REM na kla-
sitno normalno uporabljano metodo metalograf-
skih preiskav, smo najprej preizkusili standardna
jedkala, ki jih uporabljamo v metalografski tehni-
ki za to vrsto jekla. Ugotovili smo, da obi¢ajno
jedkanje z nitalom in z Vilello povsem ustreza
tudi za REM preiskave mikrostruktur.

Ce Zelimo posebej raziskovati karbide, ne glede
na znalilnosti osnovne mikrostrukture, pa je pri-
porocljivo uporabiti jedkalo Groesbeck.

Primerjave mikrostrukture istega obrusa po
razlicnem jedkanju kaZe slika 25,

Jedkalo Groesbeck (4 g kalijevega permanga-
nata, 4 g natrijevega hidroksida, 100 ml destilirane
vode) pusti osnovno strukturo skoraj popolnoma
nedotaknjeno, kar kazejo ostanki raz na obrusu,
ki so tako tanke, da jih pri 1000-kratni povelavi
skoraj ne opazimo, pri 3000-kratni povecavi pa so
jasno vidne. Karbidi so po jedkanju temni in zelo
jasno izraZeni. Zato je to jedkalo zelo primerno za
raziskave koli¢ine karbidov, oblike in klasifikacije
po velikosti s pomoc¢jo kvantitativne mikrosko-
pije.

Jedkalo Vilella (1 g pikrinske kisline, 5 ml per-
klorne kisline, 100 ml alkohola) lepo pokaze de-
tajle osnovne mikrostrukture in obliko karbidov,
zato je za splo$ne raziskave mikrostruktur pri-
mernejSe jedkalo in smo ga uporabljali pri vseh
opisanih preiskavah.

! | e s Sy :
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Slika 25
Primerjava mikrostrukture istega obrusa po razliénem
jedkanju.
Fig. 25

Comparison of microstructures of the same specimen at
different etching



REM preiskave izoliranih karbidov

V povezavi z raziskovalno nalogo razvoja opti-
malne tehnike elektrolitske izolacije karbidov, ki
jo izvajata metalurski institut v Ljubljani in Zele-
zarna Ravne, smo izvr§ili nekaj preiskav karbidnih
izolatov z REM. S temi uvodnimi preiskavami smo
zeleli samo preizkusiti uporabnost REM in smisel-

3000 x

10000 x
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nost vkljucitve tovrstnih preiskav v nadaljnji pro-
gram omenjene raziskovalne naloge o izolaciji
karbidov. Po razli¢nih kriterijih smo izbrali nekaj
ekstremnih vzorcev in pod REM opazovali razlike
izoliranih karbidov po videzu. Z naslednjimi slika-
mi podajamo le s tem namenom nekaj primerov
za ilustracijo, komentar pa prepus¢amo kasnejsim
publikacijam s podrodja izolacije karbidov, ko bo

B
3000

L5 xz
i

10000 x

Slika 26
Izolat karbidov jekla €.4850 — OCR 12 VM v Zarjenem stanju A — proba JZ, pogoji izolacije uporabljeni na MI 3. 2. 1975.
B — proba JZ, pogoji izolacije uporabljeni v Z. R. 5. 2, 1975.

Fig. 26
Carbide isolate of C.4850 — OCR 12VM steel, as annealed. A — JZ probe, isolation made at MI on February 3, 1975
B — JZ probe, isolation made In R. 1. on February 5, 1975
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izvrienih $c¢ veé¢ sistemati¢nih preiskav. Vsekakor
znadilnosti in ugotovljene razlike med izolati kar-
bidov opravi¢ujejo primerno vkljucitev REM
v raziskovalni program,

Na sliki 26 lahko primerjamo izolata, pridoblje-
na iz istega preizkusanca po dveh razli¢nih postop-
kih A in B, preizkudanih v toku raziskovanja opti-
malne metode.

Slika 27 kaZe karbidni izolat preizkusanca, ka-
ljenega z 900° C. Zelo nizka temperatura kaljenja
$e ne omogoca zadovoljive stopnje raztapljanja
drobnih karbidov v avstenitu, zato najdemo v izo-
latu veliko koli¢ino zelo finih karbidnih zrnc.

Uporaba rastrske elektronske mikroskopije pri raziskavah ledeburitnih orodnih jekel

REM preiskave povriine prob po elektrolitski
izolaciji karbidov

Po prvih orientacijskih preiskavah lahko pri-
¢akujemo, da bomo s pomocéjo REM posnetkov
povrine preizku$ancev po izvrieni elektrolitski
izolaciji lahko prisli do nekaterih zanimivih ugoto-
vitev o mikromorfologiji karbidov v ledeburitnih
jeklih in pojasnili marsikateri problem v zvezi
s koli¢inami in sestavo izolatov. Za ilustracijo so
podani na sliki 29 REM posnetki dveh preizkusan-
cev pri razlicnih povetavah istih mest. Preizkusa-
nec A je bil kaljen z 9000 C, torej podkaljen, preiz-

3000 x

10.000 x

Slika 27
REM posnetka karbidnega izolata probe P1 kaljene z 900°C v olju pri dveh razliénih povecavah. Jeklo C.4850 —
OCR 12 VM.

Fig. 27
SEM pictures of carbide isolate of the P 1 probe, quenched from 900° C in oil, two different magnifications, C. 4850 —
OCR 12 VM steel

Slika 28 kaze zelo zanimivo primerjavo izolatov
za $tiri razli¢no toplotno obdelane preizkuSance
pri enaki povecavi. Za pravilno komentiranje takih
razlik bo potrebno ve¢ sistemati¢nih preiskav in
primerjanje rezultatov mikrokemijskih ter rent-
genskih analiz ter meritev kolicin.

Izolati za REM preiskavo so bili naparjeni
s C + Au, pospeSevalna napetost je bila 25kV,
vpadni kot — naklon 45° in delovna razdalja
12 mm.

Med razli¢nimi povecavami sta bili najprimer-
nejsi direktni povecéavi 3000 X in 10.000 x, ki jih
bomo uporabili tudi v nadaljnjih preiskavah za
medsebojne primerjave izolatov.,
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kuSanec B pa pregret pri kaljenju na 1200°C in
popuséan na 550° C. Slika 30 pa prikazuje klasi¢na
metalografska posnetka obeh preizkusancev pri
povecavi 500 X.

ZAKLIJUCKI

Prakti¢ne preiskave so nas privedle do zakljuc-
ka, da na prelomnih ploskvah preizkuSancev dobi-
mo z REM uporabne posnetke v celotnem obmoc-
ju direktnih povefav od 20 X, kar ustreza ob-
modju povecave z ro¢no lupo, do 20.000 x.

S Sirokim programom preiskav in posnetkov
z rastrskim elektronskim mikroskopom smo Zeleli




med drugim tudi opredeliti optimalne do neke
mere tipizirane pogoje uporabe REM v nadaljnjem
programu raziskovanja ledeburitnih orodnih jekel.
Izkazalo se je, da je za preiskave prelomov in me-
talografskih obrusov ledeburitnih orodnih jekel

3000

P58 K 1040°c/pP 550° C

2EZB 10 (1976) itev. 3

najugodnejSa direktna povecava 3000 X za pre-
iskave strukturnih podrobnosti in 1000 X za med-
sebojne primerjave. Za neposredno povezavo s kla-
si¢no mikroskopijo je zelo primerna povefava
500 x. Izkusnje vseh dosedanjih preiskav so po-

X

P98 K 1200° ¢/P 550° C

Slika 28
Primerjava izolatov razli¢no toplotno obdelanih prob jekla €.4850 — OCR 12 VM.

Fig.

28

Comparison of isolates of differently heat treated probes of C.4850 — OCR 12 VM steel
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PROBA A C.4850 - OCR 12 VM PROBA B
3000 x K 900° c/P - K 1200° c/P 550° C 3000 x

10.000 x 10.000 x

Slika 29
Povriina prob jekla C.4850 — OCR 12VM po elektrolitski izolaciji karbidov. Pogoji opazovanja;
— pospedevalna napetost 25 kV,
— vpadni kot — naklon 30°,
— delovna razdalja 12 mm.

Fig. 29
Surface of probes of C.4850 — OCR 12VM steel after electrolytic isolation of carbides., Conditions of observation:
— acceleration voltage 25 kV,
— angle of incidence 30°,
- working distance 12 mm
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PROBA B

500 x K 9OOOC/P - K 1200°C /P SSOOC 500 x
Slika 30
Klasitna metalografska posnetka mikrostrukture prob prikazanih na sliki 29,
Fig. 30

Usual metallographic pictures of the microstructure of probes shown in Fig. 29

kazale, da so za to podroéje raziskovanja z rastr-
skim elektronskim mikroskopom povecave nad
5000 X neprimerne, skrajna meja povecav pri da-
nih mozZnostih pa je bila 10000 x.

Na podro¢ju REM preiskav karbidnih izolatov
in povrdine preizkusancev po elektrolitski izola-
ciji, ki smo jih Sele zaceli, se odpirajo obetajoce
moznosti uporabe te metalografske tehnike.
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ZUSAMMENFASSUNG

Die Rasterelektronenmikroskopie (REM) stellt ein
neues sehr interessantes Bereich von grosser Bedeutun:
fiir die Untersuchungen der hochlegierten Wcrkzeugstiihl%
des ledeburitischen Types dar.

Die Anwendbarkeit der REM bei den Untersuchungen
der Eigenheiten und der Morphologine der Briiche, bei den
Untersuchungen des Mikrogefiiges der geiitzten metallo-
graphischen Schliffe, beim Studium der Karbidisolierungen
und der Oberflichenkonfiguration nach der elektrolyti-
schen Isolierung.

Alle Untersuchungen sind an einem Stahl ¢ 4850 — OCR
12VM mit der Zusammensetzung: 1.529% C, 11.49% Cr,
0.82 % Mo, 0.92 % V durchgefiithrt worden.

Die mit der REM durchgefiihrten Untersuchungen sind
ein Bestandteil des Untersuchungsprojektes der ledeburi-
tischen Werkzeugstiihle, deshalb ist da auch eine Verbin-

dung mit anderen Untersuchungen, vor allem der Ziihig-
keitsuntersuchungen und der dilatometrischen Messungen
angezeigt,

Um eine Verbindung mit der Dokumentation der klas-
sichen metallographischen Untersuchungen zu gewihrlei-
sten, sind die REM Untersuchungen nach einem System des
smatrix programms fiir alle Varianten der Wirmebearbei-
tung von dem gegliihten und ausserordentlich untergehiir-
teten Zustand, bis zu der vollkommenen Uberhitzung auf
ausserordentlich hohen Austenitisierugstemperaturen, von
dem Anlassen bei niedrigen und hohen Temperaturen bei
demselben Grad der direkten Vergrosserung.

Im Artikel sind nur die wichtigsten Interessantheiten
aus diesern umfangreichen Programm angegeben, so wie
auch die Vorschlige fiir eine Typisierung der Untersu-
chungsbedingungen bei den weiteren Untersuchungen der-
artiger Stihle.
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SUMMARY

Scanning electron microscopy (SEM) represents a new
and very interested field of great importance for investi-
gations of high-alloyed tool steel of ledeburite type.

The applicability of SEM for investigation of characte-
ristics and morphology of fractures, for investigation of
microstructures on ctched metallographic specimen, and
for study of carbide isolates and the configuration of the
probe surfaces after electrolytic isolation is described in
the paper.

All the investigations were made on C.4850 —OCR 12
VM steel with composition 1.52% C, 11.4% Cr, 0.82 % Mo,
092%V,

The performed SEM investigations are a part of the
reserach project on ledeburite tool steel, therefore the con-

nection with other investigations is indicated, mainly with
the toughness tests and dilatometric measurements.

For connection with data of usual metallographic inve-
stigations, the SEM tests were performed according to the
matrix system for all possibilites of heat treatment from
annealed and underhardened sloge, to cxtremely high
austenitization temperatures, from tempering at low
temperatures to tempering at high temperatures. The same
degrees of direct magnification were used.

Only the most important characteristics from this
extensive program are given in the paper. Proposals are
made for standardization of testig conditions in further in-
vestigations of those steels.

3AKAIQUEHHE

PacTposas SACKTPOHRa® Muxpockomus  (POM) npeacramaser
coboil 1080 1 ONENS INTEPecHyIo 00AaCTL GOALIIOND 3INAUCHNHA NPH
HCCACAOBAHHNI BHCOXOACTHPOBAHHEIX MHCTPYMEHTAANIMX CTaseil Acae-
GYPHTHOTO THIm.,

TMpuneaeso mpascHenste POM npi pecaeaosamm XapaxrepHcTik
M MOPHOAGTIH MIAOMOB, HCCASAORAHNA MHXPOCTPYRTYPH HA TPaBACH-
HEIX GHIYPAX MCTAAAOCPABIMCCKHX AHINAMDAX, NP HIAYSENHN HIO-
AMPOBAHHMX XapOHAOB & TAKNKE npi KONPHTYPANHE TNOBCPXHOCTH
00paaNos NOCAE FACKTPOAMTHYUCCKON  HIOANLM.

Bee ynomsiyThic HCCACAOBAIIS BHINOAHCHK HA CTAAH MAPKH
C. 4850 — OCR 12 VM
cocrasa: 1,52 9%C, 11,4 %Cr, 0,82 %Mo, 0,92 %V,

Hecacposanns nunoarcHse ¢ POM npeacranasmur coboll cocran-
NYI0 HACTH MPOEKTA O HCCACAOBAHKN ACACOYPHTHEIX MHCTPYMENTAAL-
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Hux craasx. [lo a7ofl npHYMe HAMEHCHA TAXXE CBAIS 3THX HCCACAO.
BAHHI ¢ APYTHMH HCCACAO! , B ocole TH HCOLTANHE BRIKO-
CTH 1t NoRCieNHe ArAameTpitveckix nasepesonil, Tpn yuere coasm ¢ Ao-
KYMCHTAUMCH KAQCCHUCCKIX MeTAAAOrpadUYCCRHX HocAc onarmil, ne.
caeaoparms 5 POM OGuan BynoAneHN no cHcreMe Marpuyeckoil npo-
rpaMMe (PH BCEX PARIHOBHANOCTAX TepMirdccroll o6paboTki, OT OTRH-
13 0 BMPAIHTEALNONH HEAOACDKKH AD MOAHOMO NPOrpeThS Ha KpaltHe
DLICOKHX T-AX AYCTCHHIALNHE, TAKMKE OT MIIKO- AO BLICOKOTCMNEPATYP-
HOIO OTHVCKA [PM OAl X PATYPHEIX HHTCPBAAAX MOBLINC-
Hnz, B paGore NPHBCACHM TOALKO CYIICCTBCHMME WHPOPMANH HI
s10it OOIMPHOI NPOrPAMMI, MOARHM TAKKE NPCANOKCHHE O THIDN-
3AUAN YOAOBHIL HOCACAOBANMS AAS ASAMMEHIITX HCCASAODAHHIX 3ITHX
COPTOB CTAAM,




Preiskave jekla C. 4850 - OCR 12 VM

DK: 669.14.018.25 : 669.15-196.58
ASM/SLA: M 21e; TSh

na elektronskem mikroanalizatorju

Joze Rodi¢, Franc Vodopivec, Bosko Rali¢

Visokolegirano orodno jeklo C.4850 — OCR
12VM 21,52%C, 11,4%Cr, 0,82% Mo in 0,92% V
je eno izmed 11 razliénih vrst orodnih jekel, ki jih
sistemati¢no raziskujemo v okviru raziskovalnega
projekta ledeburitnih jekel.

Iz celotnega matri¢nega programa variacij to-
plotne obdelave smo izbrali nekaj tipic¢nih stanj:
Zarjeno, podkaljeno, normalno kaljeno, pregreto,
visoko popuscano.

Analize z elektronskim mikroanalizatorjem naj
bi dopolnile Stevilne druge preiskave s porazdeli-
tvijo in profilom koncentracije elementov v osnov-
ni matici in razli¢nih vrstah karbidov v odvisnosti
od pogojev toplotne obdelave.

Preiskave na elektronskem mikroanalizatorju so
bile izvriene v okviru projekta raziskav ledeburit-
nih orodnih jekel na vzorcih jekla C.4850 — OCR
12 VM z naslednjo kemijsko sestavo:

C=1,52%; Cr = 114 %; W=0,10 %; Mo =0,82 %;
V=0,92%; Ni=0,18 %; Si=0,13 %; Mn = 0,31%;
S = 0,006 %; P = 0,026 %; Cu = 0,18 %.

Vzorci so bili v naslednjih stanjih toplotne ob-
delave:

oznaka vzorca stanje

PZ5 Zarjeno

Pl kaljeno 900°C v olju
P51 kaljeno 1040°C v olju
P60 kaljeno 1040°C v olju in

popuscéano na 700°C
P 101 kaljeno 1240°C v olju
P 110 kaljeno 1240°C v olju in

popus¢ano na 700°C

Za opredelitev sestave karbidov in kovinske
osnove v jeklu so bile izvriene preiskave po meto-
dah povrSinske, linijske in tolkaste analize na
elektronskem mikroanalizatorju metalurskega in-
Stituta v Ljubljani.

JoZe Rodi¢ je diplomirani inZenir metalurgije in vodja
sluZbe za razvoj tehnologije, izdelkov in metalur$ke razi-
skave v Zelezarni Ravne

Franc Vodopivec je doktor metalurSkih znanosti in samo-
stojni raziskovalec na metalurskem indtitutu v Ljubljani

Elqskg Rali&, vigji tehnik na metalurSkem institutu v Lju-
jani

Z analizami po metodi povriinske in linijske
analize posameznih vzorcev smo prisli do nasled-
njih ugotovitev:

VZOREC PZ 5 V MEHKO ZARJENEM
STANJU

Slika 1 kaZe elektronski posnetek in spe-
cifitne X-posnetke koncentracij posameznih ele-
mentov pri 600-kratni pove¢avi. Na teh posnetkih
so za Zelezo in dodane karbidotvorne elemente pri-
kazani Se profili koncentracij za nakazani poloZaj
linijske analize.

Za vsak vzorec smo $e dodatno izvr$ili linijsko
analizo na drugem znadilnem mestu in natanéneje
registrirali profil koncentracij Zeleza in dolegira-
nih karbidotvornih elementov kroma, molibdena
in vanadija. Tak posnetek z registrirnega traku
prikazuje za vzorec PZ5 slika 2.

Veéja kardibna zrna so bogata z vanadijem,
kromom in molibdenom, drugih elementov pa je
v karbidih enako ali manj kot v kovinski osnovi.
Zeleza je v karbidih znatno manj kot v kovinski
0SNovi.

Natanénejéi pregled koncentracijskih profilov
pokaze, da obstaja razlika med sestavo kompaki-
nih evtekti¢nih karbidov in podroéji koncentrira-
nih drobnih sekundarnih karbidov. Prvi imajo
mnogo manj Zeleza in mnogo ve¢ molibdena ter
vanadija, medtem ko so razlike v koncentraciji
kroma precej manjse.

€850~ 0cRM 3 !

Veorec !

Slika 2
Registriran profil koncentracije Zeleza in dolegiranih kar-
bidotvornih elementov za vzorec PZ5 v Zarjenem stanju.
Fig. 2
Registered concentration profile of iron and alloyed
carbide-forming elements in P25 sample, annealed
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Slika 1 Fig. 1
Elektronski posnetek, specifiéni X - posnetki in profill kon- Electron picture, specific X-ray pictures and concentration
centracij posameznih elementov vzorca PZ5 v zarjenem profiles of single elements in P25 sample, anncaled
stanju (pov. 600 x). (Magnification 600 x)
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Slika 3 Fig. 3
Elektronska posnetka pri dveh razli¢énih pove€avah, speci- Electron pictures at two different magnifications, specific
fienl X posnetki in profili koncentracij posameznih ele- X.ray pictures and concentration profiles of single
mentov za vzorec P 1 kaljen z 900° C v olju. elements in P 1 sample, quenched from 900° C in oll
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Pri evtekti¢énih karbidih opazimo zelo ostro
izrazeno moéno povetano vsebnost vanadija in
molibdena, vsebnost kroma pa je precej manj
izrazito povefana. V podrocjih zgostitve drobnih
sekundarnih kardibov opazamo namesto takih
izrazitih razlik samo obogatitev kroma, vanadija
in molibdena ter osiromasitev Zeleza.

Slika 4
Mikrostruktura vzorca P 51 kaljenega s 1040° C v olju.
Fig. 4
Microstructure of P51 sample, quenched from 1040°C In
oil

Preiskave jekla C.4850 OCR 12 VM na elektronskem mikroanalizatorju

V osnovi so nihanja koncentracije molibdena
v smislu rahlih izcej bolj oitna kot pri vanadiju
in kromu, pri katerih izrazito povecanje vsebnosti
pri ve¢jih karbidih ostro sovpada s konturami
karbidov. Omenili pa smo Ze, da so pri vanadiju
in molibdenu zelo velike razlike med ve¢jimi kar-
bidi in podroéji drobnejsih karbidov.

Vzorec P1 — kaljen z 900°C v olju

PovrSinska analiza je pokazala, da ni velikih
razlik v primerjavi z mehko Zarjenim vzorcem
PZ5 (slika 3). Pri tem moramo poudariti, da je
temperatura kaljenja 900°C prenizka in je bila
tudi namenoma tako izbrana za spodkaljenje«.

Vzorec P51 — kaljen s 1040°C v olju

Mikrostruktura tega vzorca, ki je v glavnem
normalno kaljen, je prikazana na sliki 4.

PovrSinska in linijska analiza tega vzorca na
sliki 5 ne kaZeta kakih bistvenih razlik v primer-
javi s prej$njimi ugotovitvami.

Sliki 6 in 7 kaZeta primerjavo vsebnosti karbi-
dotvornih elementov med osnovo, znadilnim evtek-

Slika 5
Elektronski posnetek, specifiéni X - posnetki in profili koncentracij posameznih elementov za vzorec P51 kaljen
s 1040° C v olju.

Fig. 5
Electron picture, specific X-ray pictures, and concentrationsrofiles of single elements in P 51 sample, quenched from
1040° C in oil
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tiécnim in karbidom in karbidom nepravilne in
neizrazite oblike ali nekakim karbidnim gnezdom.,
Razlike koncentracij med osnovo in karbidom so
za molibden in vanadij zelo velike, pri kromu pa
mnogo manjse. Pri karbidih »nepravilne« oblike
pa sta razliki vsebnosti molibdena in vanadija
med osnovo in karbidom mnogo manjsi, pri kro-
mu pa je vsebnost v takem karbidu skoraj enaka
kot pri ve¢jem evtekti¢nem karbidu, razlika proti
osnovi pa skoraj enaka.
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Siika 6
Profila koncentracije molibdena in kroma.
Fig. 6

Concentration profiles of molybdenum and chromium
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Slika 7
Profila koncentracije molibdena In vanadija.
Fig. 7

Concentration profiles of molybden and vanadium
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Ce ob profilu molibdena primerjamo osiroma-
Sitev Zeleza, vidimo, da je ta pri obeh vrstah kar-
bidov skoraj enaka, medtem ko so v molibdenu
zelo velike razlike (slika 8).

Slika 8
Profila koncentracije molibdena in Zeleza.
Fig. 8
Concentration profiles of molybdenum and iron

Vzorec P60 — kaljen s 1040°C v olju in
popuséan na 700°C

K sliki 9 bi lahko dali podoben komentar, saj
kaZejo odnosi vsebnosti posameznih elementov v
karbidih in osnovi enake znacilnosti.

Vzorec P 101 — kaljen s 1240°C v olju

Mikrostruktura je zaradi pregretja bistveno
druga¢na kot pri vseh prejinjih vzorcih (slika 10).

Velika avstenitna zrna obkroZa evtekti¢na mre-
za. Evtekti¢na polja okrogle oblike najdemo po-
nekod tudi v sredini teh zrn. Na nekaterih drugih
mestih opazimo v avstenitnem zrnu karbide ogla-
tih oblik (slika 11).

Evtekti¢na faza je bogata s kromom, vanadi-
jem in molibdenom ter siroma$na z Zelezom.

Linijska analiza, ki je prikazana s kontamina-
cijsko sledjo in profilom koncentracije, je poka-
zala zelo definirane sestave obeh faz, trdne razto-
pine in evtektika, kar je zaradi visoke tempera-
ture avstenizacije razumljivo. Trdna raztopina ima
zelo enakomerno sestavo, sestava evtektika pa ni
povsod enaka. Razmerje med vsebnostjo molibde-
na, vanadija in kroma je priblizno konstantno,
tako da se vsebnost teh treh elementov spreminja
paralelno navzgor ali navzdol, spreminja pa se
razmerje med njihovo vsoto in koli¢ino Zeleza
v evtektiku.
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Slika 9

Elektronski posnetek, specifitnl X - posnetki in profili koncentraci] posameznih elementov za vzorec P60 kaljen
s 1040 C v olju in popusan na 700 C.

Fig. 9

Electron picture, specific X-ray pictures, and concentration profileg of single elements in P 60 sample, quenched from
1040° C in oil and tempered at 700° C

Na drugem mestu smo Se natan¢neje registri-
rali profil koncentracij posameznih legirnih ele-
mentov in Zeleza, Na poti, ki jo prikazuje konta-
minacijska sled, smo dobili profile, prikazane na
sliki 12. Evtektik, ki nastaja pri pregretju, je veé-
krat precej nehomogen. Najveéje so nehomogeno-
sti, ki so izraZene s profilom molibdena.

Pomembne so tudi razlike med evtektikom, ki
tvori mreZo okrog avstenitnih zrn in karbidi v no-
tranjosti zrna. Karbidi v notranjosti avstenitnih
zrn so bolj homogeni in bogatej$i s karbidotvorni-
mi elementi kot evtektik. To je razumljivo Ze po
osnovnih znacilnostih teh mikrostruktur. Evtektik,
ki obdaja zrna, je bil sestavljen iz karbidov in
avstenita, ki je po izlotanju sekundarnih karbidov
razpadel po perlitni reakciji v alfa Zelezo in
karbide.

Na nekaterih mestih zasledimo v notranjosti
velikih avstenitnih zrn karbide, ki so v bistvu
otoCki tipi¢ne evtekti¢ne konfiguracije z znacilno
obliko ledeburita. Ti se po nivojih legirnih elemen-
tov skoraj izenacujejo z evtekti¢no mreZo po mejah
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zrn in se po koncentracijah posameznih elementov
bistveno razlikujejo od posebnih — kompaktnih
karbidov okrogle ali oglate oblike v notranjosti
Zrn.

Razlike vsebnosti molibdena in vanadija so v
teh primerjavah mnogo veéje kot razlike vsebnosti
kroma.

Vzorec P 110 — kaljen s 1240°C v olju in
popusdan na 700°C

Znacilna mikrostruktura tega vzorca je prika-
zana na sliki 13.

Slika 10 L3

Elektronska posnetka pri dveh razli¢nih povecavah, spe-
cifi¢ni X - posnetki in profili koncentraclj posameznih ele-
mentov za vzorec P 101 kaljen s 1240°C v olju.

Fig. 10

Electron pictures at two different magnifications, specific
Xeray pictures, and concentration profiles of single
elements in P 101 sample, quenched from 1240°C in oil
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Elektronski posnetki, specifi¢ni X - posnetki in
profili koncentracij so prikazani na sliki 14 in ka-
Zejo zelo podobne znadilnosti, ki smo jih opisali
pri kaljenem vzorcu P 101,

20 pm
I
Slika 11
Mikrostruktura vzorca P 101 kaljenega s 1240°C v olju.
Fig. 11

Microstructure of P 101 sample, quenched from 1240° C in
oi}
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Slika 12

Profili koncentraci] legirnih elementov in Zeleza na poti,
ki jo prikazuje kontaminacijska sled.

Fig. 12

Concentration profiles of alloyed elements and iron along
the contamination path
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Na sliki 14 cikcakasti profil koncentracije pri
prehodu eviekti¢ne mreze (posebno izrazito pri
kromu) jasno ponazarja zgradbo rebrastega ev-
tektika.

V mikrostrukturi tega vzorca opazimo poleg
trdne raztopine in evtektika (kakor v vzorcu P 101)
Se reliefna polja bainitnega karakterja, nastala po
razpadu zaostalega avstenita in popusfanju mar-
tenzita (slika 15).

Povriinska analiza kakor tudi profil koncentra-
cij pri linijski analizi ni pokazal v teh bainitnih
poljih vecjih razlik v vsebnosti legirnih elementov.

20 pr
'l 1)‘

Slika 13
Mikrostruktura vzorca P 110 kaljenega s 1240°C in po-
pustanega na 700" C.
Fig. 13
Microstructure of P 110 sample, quenched from 1240° C and
tempered at 700°C

KVANTITATIVNE MERITVE NA
ELEKTRONSKEM MIKROANALIZATORIJIU

Te meritve smo napravili le na treh tipi¢nih
vzorcih: na Zarjenem vzorcu z oznako PZ5, na
vzorcu, ki je bil kaljen pri 1040°C, in na vzorcu,
ki je bil kaljen pri 1240° C. Na osnovi rezultatov
povriinske in linijske analize smo namre¢ skle-
pali, da analiza drugih vzorcev verjetno ne bi
pokazala pomembnejsih posebnosti.

Slika 14 >
Elektronska posnetka pri dveh razli¢nih poveéavah, speci-
fiéni X - posnetki in profili koncentraci] posameznih ele-
mentov za vzorec P 110 kaljen s 1240° C v olju in popuséan
na 700° C.

Fig. 14
Electron pictures at two different magnifications, specific
X.ray pictures, and concentration profiles of single
elements in P 110 sample, quenched from 1240° C and tem-
pered at 700° C
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Slika 15
Profili koncentracij legirnih elementov in Zeleza na poti,
ki jo prikazuje kontaminacijska sled.
Fig. 15

Concentration profiles of alloved elements and iron along
the contamination path

Zaradi neenakomerne sestave v mikronskem
merilu s tofkastim merjenjem smo dolocili pov-
precne sestave osnove, oz. trdne raztopine v stiku
s karbidnimi zrni le na dveh vzorcih; pri¢akovali
smo namre¢, da bomo sestavo osnove lahko dolo-
¢ili iz linijske analize s pomodjo sestave karbidov.
Pokazalo pa se je, da se sestava karbidov, ki so po
morfolo$kem videzu enaki, precej razlikuje, zato
niso primerni za kalibracijo. Dopolnilne analize
osnove se dajo po potrebi hitro izvr§iti, ker lahko
uporabimo Ze izracunane korekcijske faktorje.

Upostevajo¢ vse karakteristike izvrSenih meri-
tev, sodimo, da so ugotovljene povpretne vsebno-
sti posameznih elementov v karbidih in osnovi
dokaj zanesljive, razen pri Zelezu, za katerega so
doloene vsebnosti gotovo nekoliko previsoko za-
radi fluorescence okolice. Ratunsko pa¢ tega pove-
¢anja ni mogoce opredeliti. Tudi glede upo$tevanja
zanesljivosti posameznih korekturnih faktorjev je
vsebnost Zeleza najmanj zanesljiva.

Karbidna zrna v vseh primerih vsebujejo le sled
mangana in volframa,

Naj omenimo, da vzporedno opravljamo zelo
obseZno raziskovalno nalogo, ki obsega razvoj
optimalne elektrolitske izolacije karbidov ter mi-
krokemijsko in rentgensko analizo karbidov. Po
zakljucku prve faze se bomo v nadaljevanju pose-
bej posvetili povezovanju rezultatov, dobljenih
z analizami na vseh omenjenih podroéjih, kar bo
prav gotovo imelo velik pomen. Zaenkrat moZnosti
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neposrednih primerjav $e nimamo, saj bo treba
vsekakor analize po razli¢nih metodah izvajati na
istih vzorcih.

Prav na kratko skuSajmo povezati kvantitativ-
ne toCkovne analize s prej opisanimi linijskimi
analizami.

Na sliki 16 a imamo primerjavo dveh razli¢nih
tipov karbidov za Zarjeni in normalno kaljeni vzo-
rec:
Razlike med obema tipoma karbidov v Zarje-
nem stanju niti niso tako velike, kot bi jih prica-
kovali po ugotovitvah linijske analize po registri-
ranih profilih koncentracij. Ugotovitve, dobljene
po obeh vrstah meritve, pa se lepo potrjujejo,
¢etudi kvantitativni odnosi niso povsem neposred-
ni. Ker na sliki 16a ni prikazana osnova, naj pose-
bej omenimo, da vsebujejo drobna karbidna zrna
v zarjenem vzorcu priblizno dve tretjini ve¢ mo-
libdena kot okolidnja osnova ter trikrat ve¢ kroma
kot osnova med njimi.

Ze pri komentiranju rezultatov linijskih analiz
in specificnih X - posnetkov smo ugotovili, da se
karbidi v Zarjenih in normalno kaljenih vzorcih
med seboj bistveno ne razlikujejo. Toc¢kaste kvan-
titativne meritve te ugotovitve samo potrjujejo,
kakor vidimo na sliki 16 a.
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Slika 16a
Kvantitativna analiza Zarjenih in normalno kaljenih vzor-
cev jekla C4850 — OCR12VM na elektronskem mikro-
analizatorju.

Fig. 16a

Quantitative analysis of annealed and normally quenched
C.4850 — OCRI2VM steel samples in electron micro-

analyzer
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Slika 16 b

Kvantitativna analiza pri kaljenju pregretih vzorcev jekla
C.A4850 — OCR 12VM na elektronskem mikroanalizatorju.
Fig. 16 b
Quantitative analysis of C. 4850 — OCR 13 VM steel samples,
overheated before quenching, in electron microanalyzer




Motno pregreti vzorec, kaljen s temperature
1240°C, kaze veliko in zelo izrazito raznolikost
faz. Karbidi, ki jih najdemo v notranjosti avste-
nitnih zrn, in karbidi kot sestavni deli evtektika
se med seboj tako razlikujejo po koli¢ini posame-
znih elementov, da gre za zelo razlicne vrste
karbidov. Posebno vsebnost molibdena je zelo raz-
licna, pa tudi pri vanadiju in kromu najdemo raz-
merja 1:2 in celo 1:3 po vsebnosti v razli¢nih
vrstah karbidov.

Vsebnost kroma, vanadija in molibdena v osno-
vi je zelo blizu nominalni sestavi. V tem vzorcu
smo nasli molibdenove karbide, ki se bistveno raz-
likujejo od vseh drugih po izredno visoki vsebno-
sti molibdena, relativno majhni vsebnosti vanadija
in zelo majhni vsebnosti kroma, ki se komaj dobro
razlikuje od vsebnosti kroma v osnovi.

Evtektik po mejah zrn je razmeroma bogat
s kromom, vanadijem in molibdenom. Karbidi
evtekti¢nega tipa v notranjosti zrn so tej sestavi
zelo podobni, le da imajo povetano vsebnost vana-
dija in molibdena. Ko pa smo obravnavali karbide
v evtektiku, smo odkrili dva po sestavi zelo raz-
litcna tipa z naslednjimi relativnimi odnosi vseb-
nosti posameznih elementov (glej slika 16 b):
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7 8
— povpreéna vsebnost — — izredno nizka
Zeleza vsebnost Zeleza
— povpreéna vsebnost — izredno visoka
kroma vsebnost kroma
— povpre¢na vsebnost — zelo visoka
vanadija vsebost vanadija
— zelo visoka — zelo nizka

vsebnost molibdena vsebnost molibdena

Zanimivo bo primerjati kemijsko analizo izoli-
ranih karbidov, ki mora predstavljati povpreéno
sestavo karbidov.

Analiza karbidov in osnove v tem vzorcu je iz-
redno zanimiva zaradi raznolikosti faz. Se posebno
zanimivo pa bo primerjati to sestavo s sestavo
faz, ki nastanejo pri kristalizaciji jekla, kar bomo
vklju¢ili v program nadaljnjih raziskav.

S temi raziskavami smo si $ele pridobili po-
trebne izkusnje, ki bodo precej olajSale nadaljnje
preiskave te skupine jekel. Upostevati moramo, da
je to zacetek raziskav na novem ju, ki obeta
mnogo zanimivosti, pomembnih tudi za tehnolosko
proizvodno prakso in kakovost izdelkov iz teh
orodnih jekel.

ZUSAMMENFASSUNG

Der hochlegierte Werkzeugstahl €.4850 OCR 12 VM mit
der Zusammensetzung: 1.52% C, 11.4 % Cr, 0.82 % Mo und
092% V ist einer von den 11 verschiedenen Werkzeug-
stithlen, welche im Rahmen eines Forschungsprojektes der
ledeburitischen Stihle systematisch untersucht werden.

Aus dem gesamien »matrix programe fiir alle Varianten
der Wirmebehandlung, haben wir einige tvpischen Zustin-
de wie — gegliiht, untergehirtet, normalgehiirtet, iiberhitzt
und hochnachgelassen ausgewihlt.

Die Analysen mit dem Elektronenmikroanalysator soll-
ten die vielen anderen Untersuchungen mit der Verteilung
und dem Konzentrationsprofil der Elemente in der Grund-
matrix und der verschiedenen Karbidsorten in Abhiingig-
keit von der Viarmebehandlungsbedingungen erginzen.

Es besteht eine Differenz in der Zusammensetzung der
kompakten eutektischen Karbide, und der Bereiche der
konzentrierten diinnkdrnigen Sckundarkarbide in gegliih-

ten untergehiirteten und normalgehiirteten Proben. Die
ersten haben viel weniger Fe, viel mehr Mo und V, die
Unterschiede in Cr sind viel kleiner.

Das Mikrogefiige ist bei den iiberhitzten Proben we-
sentlich anders. Es tretten grosse Unterschiede zwischen
dem Eutektik, den Korngrenzen und den verschiedenen
Karbidsorten auf. Der Eutektik ist ziemlich unhomogen,
besonders in der Hinsicht der Molybdinkonzentration.

Die Karbide bestehen im inneren des Kornes aus mehr
karbidbildenden Elementen, wie der Eutektik.

An den Proben im geglithten in normalgehiérteten und
beim Hirten stark iiberhitzten Zustand ist auch eine Serie
der Quantitativen Messungen der Zusammensetzung der
einzelnen Phasenkomponenten durchgefiihrt worden. Die
Zusammensetzung der Karbide, welche nach dem morpho-
logischen Aussehen gleich sind, unterscheidet sich erheb-
lich,

SUMMARY

High-alloyed €. 4850 — OCR 12 VM tool steel with 1.52 %
C, 11.4 % Cr, 0.82 % Mo, and 0.92% V is one of 11 types of
tool steel which are systematically investigated in the re-
search project of ledeburite steel.

From the total matrix program of variations of heat
teatment only some typical states were chosen, i. e. anne-
aled, underquenched, normally quenched, overheated, and
tempered at high temperatures.

Analyses by electron microanalyzer should complete
numerous other tests, giving distribution and concentration
profiles of elements in matrix, and various types of carbi-
des depending on the conditions of heat treatment.

In annealed, underquenched, and normally quenched
samples, difference between the composition of compact
eutectic carbides and regions of concentrated small secon-

dary carbides exists. The first mentioned carbides have
less iron, much more molybdenum and vanadium, while
differences in cromium content are smaller.

In the overheated samples, microstructure is essential-
ly different, and rather great differences exist between the
eutectic on the grain boundaries and various types of car-
bides, Eutectic is rather non-homogeneous, especially with
the respect to molybdenum concentration. Carbides inside
the grain contain more carbide-forming elements than
cutectic.

A series of quantitative measurements of composition
of single phase components was made on samples as anne-
aled, as normally quenched, and as highly overheated in
quenching. Composition of carbides, similar by morpho-
logical appearance, differ a great deal.
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3AKAIOYEHHE

BuCOXOACTHPOBAHHAR HHCTPYMCHTRAMMAR CTaAb Mapxn C.4850 -
OCRI2ZVM ¢ 1,52%C, 11,4%Cr, 082 % Mo u 0929% V mpeacran-
Aner coGoil oany 13 1] PAasAHMHEIX MAPOK HHCTPUMCHTAARHEX CcTasch,
KOTOphle HAIU MeTasrvprveckuit samop Panie cucremarMuecks mnc-
CACAYET 110 NMPOrPAMME HCCACAOBAHMS AeAcOVPHTHIX crascl, Ha
obmedt macest sapuauuii YepmMooGpaGoTEN BHOPANO MECKOALXO Tit-
NHYHKX COCTORHM- OTOAUKCHHO, 3ZKAAMCHNO € HEAOTPCBOM, 3axa-
ASHHO HOPMAALHO, NHPOFPETO, BLCOKO OTIYIICHHO,

AHRAND DRNOOANCH MHKPOAHAANIATOPOM AONOANHTI MUOTOSICACH-
HEEC APYIHE MOCACAOBAHMA O PACHPEACACHITH M O NPOPHAID KOHIEH-
TPAmMii JACMCHTOBR B OCHOBHON Macce, & TaKkKe O PACTIPCACACHIIO
PASAHNHEIX BHAOS KapOHAGH B JaBICHMOCTH OT PEXEMA TepMoobGpa-
GoTki.

VCraHOBACHNO, 4TO NPH OTORKCHHEY, 3AKAACHHEIX C MEAOrpe-
BOM Il HOPMAABHO 3AKIACHUNLX OGPAIAX CYILCCTBYET PAssuia i co-
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CTaBe KOMMAKTHLIX SBTCKTHSCCKHX kapOmaos it ofaactell KoiueH-
TPHPORAKHKX MeAxux sropuynsix kapGuaos. [lepewic coaepxar ro-
paaso mexume Fe, ropasao Goasmte Mo u V, pasmnuw mpu Cr ro-
PalA0 mennne,

Tipit nporpetiax oOPAIaX MEKPOCTPYKTYPA CYILECTHEMHO APY-
TAR; NOAYMMOTCH GOALILME PRIMMIIN MCHKAY IBTCKTHEON DO IPAHHUAX
JEPEN M PASANUMMMI BHAAMN KapOMAON. DNTEKTHK ONEHE HETOMO-
reHHBll B 0COGEHHOCTH NP KOWUCHTPAUHAX MOAHGAcHa. B muyTpen-
HOCTI JePeH Kaplnan coaepaar Goaste kapGHACOSPAIVIOMNX JAe-
MCHTOB 9CM SBTCRTHX.

Ha ofpasiax B oTOMKERHOM COCTORIN, HOPMAALHO SAXAACHIMX
M CHABHO DPOFPETMX NPH 3AXAAKE DMNOAHCHA TAKHKE CCPHiA KOAH-
NECTHEINIMX OMPCACACHN COCTABA OTACABHEIX xommomenr das. Co-
CTaB KapGHAOS, KOTOPhie MOPDOAOIHYCCKH BMIASAYTH OANHAKOBO
BCCHMA  PasAMMINT,




Tehniéne novice

Novo orodno jeklo UTOP Mo 4
za delo v vroéem

v proizvodnem programu Zelezarne Ravne

Joze PSeniénik

Strojna kakor tudi metalurika tehnologija zahteva vse
boljse lastnosti jekel za izdelavo orodij, ki jih uporablja-
mo v proizvodnem procesu.

To so orodja za vroe in hladno rezanje, za iztiskanje
barvnih kovin, utopi za kovanje jekla in barvnih kovin,
orodja za stiskanje plastitnih mas in orodja, izdelana s
plasti¢nim preoblikovanjem v hladnem.

Od jekla za izdelavo navedenih orodij se zahteva viso-
ka zilavost, dobra obdelovalnost, polirna sposobost in
visoka obstojnost proti obrabi.

Jeklo Utop Mo 4 je kot varianta standardne vrste jekla
C4753 UTOP Mo 2 z vi§jo vsebnostjo ogljika prav tako
Cr-Mo-V legirano jeklo z naslednjimi lastnostmi:

— dobra obstojnost pri temperaturnih spremembah,

— trajna trdnost v toplem,

— visoka trdnost v toplem,

— dobra obrabna obstojnost,

— visoka Zilavost in preoblikovalnost,

— dobra obdelovalnost,

— dobra polirna sposobnost,

— velika prekaljivost,

— dobra meroobstojnost pri kaljenju.

Uporaba jekla UTOP Mo 4:

— Orodja za stiskanje pod pritiskom za cinkove zli-
tine, svintene zlitine, zlitine aluminija, medenine in bakra.

— Orodja za vrole stiskanje aluminijevih legur, ba-
krovih legur in jekla.

— Orodja za stiskanje palic, aluminijevih in bakrenih
legur.

— Orodja za utopno kovanje.

— Orodja za vrofe rezanje.

— Orodja za stiskanje plasti¢nih mas.
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Slika 1
Popusénl diagram za jeklo Utop Mo 4 — kaljenje v olju.

Trdote posameznih orodij je potrebno prilagoditi po-
gojem dela in so za posamezne pogoje lahko zelo razli¢ne.
Uporabno obmodje trdot se giblje od 40—56 HRC.

Z diagrami popud¢anja za kaljenje v olju in na zraku
so prikazane moZnosti poboljSanja orodij na Zeljene trdo-
te (slika 1 in 2).

Za orientacijo je na sliki 3 podan diagram Zilavosti
v odvisnosti od trdote.
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Slika 2
Popudtnl diagram za jeklo Utop Mo 4 — kaljenje na zraku.
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Slika 3

Udarna Zilavost jekla Utop Mo 4 v odvisnosti od trdote —
preizkuiano pri sobni temperaturi
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Pogoj za dosego dobrih lastnosti orodja je vsekakor
izhodno stanje jekla po mehkem Zarjenju, Slika 4 podaja
mikrostrukturo pravilno plasti¢no predelanega, normalizi-
ranega in Zarjenega jekla Utop Mo 4, Na sliki 5 pa je tipi¢-
na mikrostruktura tega jekla po kaljenju s temperature
10007 C.

Slika 4
Struktura Utop Mo 4 v normaliziranem + Zarjenem stanju

Z ozirom na posebne kakovostne zahteve pri uporabi
tega jekla je v vedini primerov tudi ekonomsko upravifena
zahteva elektri¢nega pretaljevanja pod Zlindro, ki 3¢ po-
sebej na poznan nadin prispeva k zagotavljanju vrhunskih
kakovostnih lastnosti. Zato je razumljivo, da se velika
vedina tega jekla mormalno proizvaja po EPZ postopku na
osnovi zahteve potrosnikoy pri naroéilih.

POPRAVEK

Pri objavi sestavka: Vpliv preoblikovanega materiala
na snovanje procesov hladnega masivnega preoblikovania
jekel v 2. 3tev. Zelezarskega Zbornika se je na strani 86
vrinila neljuba tiskana pomota, tako da bi se moral stavek
pravilno glasiti:
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Novo orodno jeklo UTOP Mo 4 za delo v vrodem v proizvodnem programu Felezarne Ravne

Slika 5
Struktura jekla Utop Mo 4 v kaljenem stanju (1000° C olje)

Vse to pripomore, da se lastnosti orodnega jekla Se
poboljiajo, in sicer:

— boljSa sposobnost poliranja,

— vedja Zilavost, posebno v preéni smeri,

— boljda vzdrzljivost pri dinami¢nih obremenitvah,

— bolja meroobstojnost,

— poveana obstojost na obrabo,

— povecana korozijska obstojnost, poscbno na tako
imenovano pitting korozijo.

EPZ izvedba jekla naj bi se uporabljala povsod tam,
kjer se zahteva od orodja maksimalna vzdrzljivost, ki je
s klasi¢nim postopkom izdelave jekla ne moremo ved
zadovoljiti.

Ce imamo namre¢ za material, ki je v redni proizvodnji
pokazal dobre rezultate, posneto krivuljo plasti¢nosti,
lahko za novega, ki smo ga na primer 3ele dobili, iz nje-
gove krivulje vnaprej zelo zanesljivo sklepamo o njegovem
obnafanju v kasnejsi predelavi,

Avtorju sestavka mag. dipl. inZ. Karlu Kuzmanu in
bralcem se s tem opravi¢ujemo.
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A -8600 BRUCK/MUR, BAHNHOFSTR. 9

Telefon 03862 /53110
Telex 36720

SVETOVALEC V METALURSKI INDUSTRIJI
daje oporo pri reSevanju vasih problemov

Industrijski inzeniring

Projektne Studije

Raziskave gospodarnosti
Rentabilnost

Uspesnost obratov in naprav
Racionalizacije obratov
Planiranje naprav

Tehnika metalurskih postopkov

Proizvodnja jekla

Pretaljevanje pod Zlindro
Pretaljevanje v vakuumu

Klasicno litje in konti litje
Predelava s kovanjem ali valjanjem
Toplotna obdelava in finalizacija

Konstruiranje in nadzorovanje novogradenj

Projektiranje in gradnja posebnih naprav
Naprave za elektricno pretaljevanje pod Zlindro
Naprave za taljenje v vakuumu in litje
Nadzorovanje in vodenje projektov

Vpeljava naprav v proizvodnjo



160

Odgovorni urednik: JoZe Arh, dipl. inZ. — Clani JoZe Rodi¢, dipl. inZ., Viktor
Logar, dipl. inZ., Aleksander Kveder, dipl. inZ,, Edo 2agar, tehniéni urednik.

Oprod&eno pladila prometnega davka na podlagi mnenja Izvrinega sveta SRS
— sekretariat za informacije 3t. 421-1/72 od 23. 1. 1974

Naslov urednidtva: ZPS2 — 2elezarna Jesenice, 64270 Jesenice, tel. §t. 81-341
int, 880 — Tisk: GP »Gorenjski tiske, Kranj



