3-M/2009

CZASOPISMO TECHNICZNE WYDAWNICTWO  ZESZYT 12

ROK 106

TECH N ICAL TRANSACTIONS POLITECHNIKI KRAKOWSKIEJ ~ |SSUE 12

YEAR 106

ADAM TABOR’, PIOTR PUTYRA™, KRZYSZTOF ZAREBSKI™,
TADEUSZ MAGUDA™

AUSTENITYCZNE ZELIWO SFEROIDALNE
DO PRACY W OBNIZONYCH TEMPERATURACH
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Streszczenie

W niniejszym artykule przedstawiono wyniki badan wytrzymatosciowych austenitycznego
zeliwa sferoidalnego z r6zna zawarto$cia niklu oraz z dodatkiem chromu i wanadu. Badania
prowadzone byly w szerokim zakresie temperatur (od —196°C do +20°C) i obejmowaty wy-
znaczenie granicy plastycznos$ci, wytrzymatosci na rozciaganie, przewgzenia oraz wydiuzenia.
Dodatkowo przeprowadzono analizy mikrostruktury poszczegdlnych materiatéw oraz badania
faktograficzne probek po rozciaganiu. W artykule zamieszczono roéwniez omowienie uzyska-
nych wynikéw oraz wnioski.
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Abstract

The study presents the results of mechanical tests carried out on austenitic ductile iron with
varied nickel content and additions of chromium and vanadium. The tests and investigations
were carried out over a wide range of temperatures, i.e. from —196°C to +20°C, and included
determination of the yield strength, tensile strength, reduction of area and elongation. Addition-
ally, the microstructure of different cast iron types was examined, along with the fractographic
examinations of specimens subjected to the tensile test. In final part of the study, the obtained
results were discussed and relevant conclusions were drawn.
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1. Wstep

Prawidlowy dobor zeliwa na odlewy pracujace w niskiej temperaturze nabiera coraz
wigkszego znaczenia w zwiazku z rozwojem techniki zwiazanej z kriotechnika. Wysokie
wymagania w odniesieniu do wlasciwosci mechanicznych w niskiej temperaturze spelnia
przede wszystkim zeliwo wysokoniklowe o osnowie austenitycznej z grafitem kulkowym,
nalezace do grupy zeliwa Ni-Resist. Ze wzgledu na dobra lejno$¢ zeliwo to stosuje si¢ m.in.
na zawory, ztaczki rurowe, pompy, sprezarki i rozprezarki, szczegdlnie obciazone, pracujace
w kontakcie z ciektym tlenem lub azotem, oraz na odlewy o skomplikowanym ksztalcie.
Wprowadzenie niklu do Zeliwa przeznaczonego do pracy w niskiej temperaturze ma na celu
otrzymanie w osnowie austenitu. Utrzymanie osnowy austenitycznej w niskich temperatu-
rach wymaga zwigkszenia zawartosci niklu do 30-35%. Przy mniejszej zawarto$ci niklu
w zeliwie w strukturze obserwuje si¢ niekorzystne wydzielenia martenzytu [1-4].

Zastosowanie austenitycznego zeliwa sferoidalnego w konstrukcjach eksploatowanych
w niskiej temperaturze jest nieodzowne w wypadkach wykonywania odlewoéw o skompli-
kowanych ksztaltach, wymagajacych trudnej i kosztownej obrobki mechanicznej. W tech-
nice niskich temperatur zeliwo moze by¢ pelnowartosciowym tworzywem konstrukcyjnym,
a w wielu sytuacjach materialem trudnym do zastapienia przez stal [5].

Wszechstronne zastosowanie austenitycznego zeliwa wysokoniklowego wynika z jego
specyficznych whasciwosci chemicznych i fizycznych. Zeliwo to charakteryzuje si¢ row-
niez dobra odpornoscia na korozj¢ chemiczna oraz gazowa, przy rownoczesnej wysokiej
odpornosci na dziatanie zarowno wysokiej, jak i niskiej temperatury. Sferoidyzacja grafitu
podnosi odporno$¢ zeliwa austenitycznego w srodowiskach korozyjnych przy jednoczesnym
zachowaniu wysokich wlasciwosci wytrzymato§ciowych w szerokim zakresie temperatury
[6-8]. Duza odpornos¢ korozyjna zeliwa austenitycznego sferoidalnego uzyskuje sig nie tyl-
ko dzigki korzystnej postaci grafitu, lecz rowniez w wyniku zmniejszenia zawartosci wtracen
niemetalicznych podczas sferoidyzowania, a wigc dzigki zmniejszeniu mozliwosci tworzenia
si¢ mikroogniw intensyfikujacych niszczenie odlewow [6]. Wysokoniklowe, kwasoodporne
zeliwo austenityczne znajduje rowniez szerokie zastosowanie ze wzgledu na dobra Zaro-
odporno$é. Zeliwo niezawierajace chromu wykazuje wystarczajaca odporno$é na korozje
w utleniajacych osrodkach gazowych (do 700°C) i jest stosowane na czgsci aparatury che-
micznej [1].

Celem prezentowanych w artykule badan bylo okreslenie wptywu zawartosci niklu
w austenitycznym zeliwie sferoidalnym na wilasciwosci wytrzymalosciowe i plastyczne
w szerokim zakresie temperatur. Zakres badan obejmowat wyznaczenie wytrzymatosci na
rozcigganie (R, ), granicy plastycznosci (Rpo,z)> wydtuzenia (4,), przewgzenia (Z) w zakresie
temperatury od —196°C do +20°C.

2. Metodyka badan

Badaniom poddano austenityczne zeliwo sferoidalne z zawarto$cia niklu od 17% do 25%.
Zawarto$¢ wegla dla poszczegolnych wytopdw miescita si¢ w zakresie od 2,40% do 3,00%,
krzemu od 2,30% do 2,90%, a manganu od 3,70% do 4,15%. Zawarto$¢ siarki dla wszystkich
wytopow nie przekraczata 0,020%, podczas gdy zawarto$§¢ magnezu miescila si¢ w zakresie
0d 0,05% do 0,13%. Wytopy o najwyzszej zawartoséci niklu miaty ponadto w swoim sktadzie
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pierwiastki weglikotworcze, takie jak chrom lub wanad. Zestawienie sktadow chemicznych
poszczegodlnych materialow przedstawiono w tab. 1.

Proces sferoidyzacji zeliwa wykonano, wykorzystujac zaprawg¢ FeNiMgl, natomiast
modyfikacje zeliwa przeprowadzono zelazokrzemem Si75A w ilosci 0,5-0,7% w sto-
sunku do masy cieklego zeliwa. Odlewy wlewkow typu YII wykonano zgodnie z norma
PN-EN 1563:2000 w formach piaskowych z masy bentonitowej. Zeliwo wytapiano z za-
stosowaniem pieca indukcyjnego $redniej czgstotliwoscei (pojemnosé tygla — 60 kg wsadu).
Temperatura kapieli metalowej wynosita 1490°C, a sferoidyzacj¢ zeliwa w kadzi odlewni-
czej przeprowadzono w temperaturze 1430°C. Formy wlewkow zalewano po osiagnigciu
temperatury kapieli wynoszacej 1390°C.

Tabela 1
Sklad chemiczny badanych materialéw
Wytop Zawarto$¢ w % masowych

C Si Mn P S Mg Ni Cr \Y
1 2,80 2,30 3,70 0,035 0,02 0,13 17 — —
2 2,80 2,90 4,10 0,035 0,02 0,13 20 — —
3 2,40 2,25 3,75 0,035 0,02 0,12 23 — —
4 2,90 2,60 4,10 0,04 0,015 0,06 24 - -
5 3,00 2,30 4,10 0,04 0,010 0,05 24 1,2 —
6 2,90 2,70 4,15 0,03 0,016 0,06 25 1,15 —
7 2,50 2,70 4,00 0,04 0,018 0,08 25 — 0,60

Wiasciwoscei wytrzymatos$ciowe okre$lono na podstawie wynikow statycznej proby roz-
ciaggania. Probe przeprowadzono na maszynie wytrzymatosciowej INSTRON 1273 o mak-
symalnym obcigzeniu 100kN, wykorzystujac probki pigciokrotne o $rednicy d = 5 mm
z gwintowana czescia chwytowa. Probki wykonano zgodnie z norma EN-1563:2000. Proby
przeprowadzono w temperaturach +20°C, —20°C, —40°C, —60°C i —196°C, zrywajac po trzy
probki dla kazdego poziomu temperatury, zakres pomiarowy maszyny wytrzymatosciowej
wynosit 10, 20 i 25 kN. Proby rozciagania w temperaturach +20°C, —20°C 1 —40°C przepro-
wadzono z zastosowaniem komory klimatycznej INSTRON 3110 oraz suchego lodu. Tem-
peraturg proby —196°C uzyskano z uzyciem cieklego azotu. Statyczna probe rozciagania
wykonano zgodnie z normami: EN-10002-5:1991, EN-10002-1:2001.

3. Wyniki badan i ich analiza

Wyniki ze statycznej proby rozciagania zaprezentowano w sposob graficzny. Na rysun-
ku 1 przedstawiono wplyw temperatury na wytrzymato$¢ na rozciaganie (R, ) badanych ma-
teriatdéw. Warto$ci umownej granicy plastycznos$ci dla badanych zeliw w zalezno$ci od wa-
runkow temperaturowych prob zamieszczono na rys. 2. Wiasciwosci plastyczne: wydtuzenie
(4,) oraz przewegzenie (Z) przedstawiono — odpowiednio —narys. 31 4.
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25%Ni+V

Rys. 1. Wplyw temperatury na wytrzymato$¢ na rozciaganie R |
badanego zeliwa

Fig. 1. The effect of temperature on the tensile strength R of the examined
cast iron

Temperature
r°cl 20

25%Ni+V/

25%Ni+Cr

24%Ni+Cr

Rys. 2. Wplyw temperatury na umowna granicg plastyczno$ci R,,
badanego zeliwa

Fig. 2. The effect of temperature on the yield strength R, of
the examined cast iron
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Rys. 3. Wplyw temperatury na wydtuzenie 4, badanego zeliwa

Fig. 3. The effect of temperature on the elongation 4, of the examined cast iron

W 17%Ni m20%Ni m23%Ni m24%Ni m24%Ni+Cr m25%Ni+Cr m 25%NI+V‘

Reduction of area [%]

Temperature [°C]

Rys. 4. Wplyw temperatury na przewezenie Z badanego zeliwa

Fig. 4. The effect of temperature on the reduction of area Z of the examined cast iron

Do obserwacji mikrostruktury oraz przelomow wykorzystano elektronowy mikroskop
skaningowy JSM 6460LV firmy JEOL, wyposazony w spektrometr EDS. Analizowane ma-
terialy odznaczaty si¢ do$¢ niejednorodnym rozmieszczeniem grafitu w osnowie, przy czym
przewazaty wydzielenia o sferoidalnym ksztatcie. Osnowg poszczegolnych materiatow sta-
nowit austenit, nie stwierdzono wydzielen martenzytu nawet w materiale o najnizszej zawar-
tosci niklu (17%). Typowa strukturg charakterystyczna dla austenitycznego zeliwa sferoidal-
nego przedstawiono na rys. 5 (wytop 2).
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Rys. 5. Mikrostruktura zeliwa o zawartosci 20% niklu
(wytop 2)
Fig. 5. The microstructure of 20% Ni cast iron (melt 2)

Analiza mikrostruktur poszczegoélnych materiatdéw ujawnita wystgpowania zdegenero-
wanych wydzielen grafitu, okre§lanych jako spiky graphite (rys. 6). Jak podano w pracy [9],
nazwa ta odnosi si¢ do jednej z form wydzielen zdegenerowanego grafitu, a stopien tej dege-
neracji klasyfikuje si¢ wg wzorcow (vermicular, spiky, coral, exploded).

7 > T » T
e TRIIETe o F
{y P * A % ox

X188 188kmm 8 &8 BEC

Rys. 6. Mikrostruktura zeliwa o zawartosci 25% niklu ze zdegenerowanymi
wydzieleniami grafitu

Fig. 6. The microstructure of 25% Ni cast iron with precipitates of
the degenerated graphite

Ogdlnie silnie zdegenerowana posta¢ wydzielen grafitu, znacznie odbiegajaca od ocze-
kiwanej postaci kulkowej, okresla si¢ mianem chunky. Wydzielenia grafitu chunky pierwot-
nie wzrastaly jako regularne sferoidy, a nast¢pnie ulegaly deformacji, tworzac najbardziej
rozproszong form¢ wydzielen. Taka forma wystgpowania grafitu wptywa niekorzystnie na
wlasciwosci wytrzymalosciowe oraz plastyczne zeliwa, co zostato podane w pracach [10-12].
Struktura zeliwa z wydzieleniami grafitu zdegenerowanego moze wystapi¢ w odlewach
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o grubych $ciankach, jak réwniez w wyniku zastosowania modyfikatorow zawierajacych
Ce, Ca lub Al [4, 11, 13]. Uzycie modyfikatora zwierajacego Al prowadzi, z jednej strony,
do rozdrobnienia oraz zwigkszenia ilosci sferoidow, z drugiej zas, co przedstawiono w pracy
[9], umozliwia wydzielanie sig grafitu w postaci zdegenerowanej (chunky graphite). Ponadto
analiza mikrostruktury zeliwa ujawnita wystgpowanie ztozonych faz migdzymetalicznych.
Wydzielone fazy, o do$¢ nieregularnym ksztalcie, rozmieszczone byty gtownie po granicach
ziarna austenitu. Charakterystyczne dla analizowanych materiatéw byto wystgpowanie wy-
dzielen faz migdzymetalicznych w postaci pierscieni i siatki, jak rowniez zlokalizowanych
wewnatrz wydzielen grafitu. Wyniki przedstawione w pracy [14] dowodza, ze przy zawar-
tosci siarki na poziomie 0,02% mozliwe jest wystgpowanie wydzielen siarczkéw magnezu,
zlokalizowanych wewnatrz wydzielen grafitu. Sktad chemiczny oraz ksztalt tych faz zaleza
nie tylko od zastosowanego modyfikatora, lecz takze od zawartosci siarki w zeliwie. Analiza
mikrostruktury wykonana z uzyciem elektronow wstecznie rozproszonych ujawnita wyste-
powanie faz wewnatrz wydzielen grafitu, jednak ze wzgledu na jej niewielkie rozmiary ana-
liza sktadu chemicznego za pomoca spektrometru EDS obarczona byta zbyt duzym bledem.
Obserwacje wydzielen faz migdzymetalicznych przy powigkszeniach 1000x i wyzszych
ujawnita ich duza niejednorodnosé. W srodkowej czgsci wydzielen okreslanych jako ,,zto-
zone fazy migdzymetaliczne” dominowaty mikroobszary bogate w nikiel, mangan i magnez
oraz obszary, w ktorych przewazajacym ilo§ciowo pierwiastkiem byto aluminium. Pomigdzy
czgscia Srodkowa a ziarnami austenitu byly obszary o mniejszej zawarto§ci magnezu oraz
wigkszej, w porownaniu z czgscia srodkowa, zawartoscia zelaza (rys. 7). Fazy migdzyme-
taliczne wystgpowaty rowniez w postaci otoczek wokot wydzielen grafitu, a zaobserwowane
wydzielenia bogate w aluminium usytuowane byly na granicy migdzyfazowej grafit—austenit.

Rys. 7. Mikrostruktura zeliwa o zawartosci 20% niklu (wytop 2)

Fig. 7. The microstructure of 20% Ni cast iron (melt 2)

ZYozono$¢ zaobserwowanych faz potwierdzono analizami rozktadu pierwiastkow, jak row-
niez analizami sktadu chemicznego w mikroobszarach (rys. 8, tab. 2). Metoda ta jednak nie
pozwala jednoznacznie okresli¢ typu zaobserwowanych faz migdzymetalicznych. Wydziele-
nia faz bogatych w pierwiastki stopowe odznaczaty si¢ dos¢ duza kruchoscia, sprzyjajac tym
samym rozprzestrzenianiu si¢ pgknie¢ kruchych. Peknigcia przebiegajace przez cala dtugosc
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wydzielonej fazy byly charakterystyczne dla badanych materiatow. Analiza mikrostruktury
materiatow wykonana przy mniejszych powigkszeniach wykazata, ze obszary w najblizszym
sasiedztwie sferoidalnego grafitu byty wolne od wydzielen faz migdzymetalicznych.

W zwiazku ze stwierdzonym spadkiem wiasciwos$ci plastycznych badanych materiatow
w temperaturze granicznej (tj. —196°C) oraz biorac pod uwagg przeznaczenie badanych ma-
teriatdw, uznano za celowe przeprowadzenie na mikroskopie skaningowym obserwacji prze-
toméw probek rozciaganych. Uzyskane przetomy miaty charakter transkrystaliczny, przy
czym najwicgksze odksztalcenie austenitycznej osnowy nastgpowato w okolicach wydzie-
len sferoidalnego grafitu. W materiale zaobserwowano procz peknigé o charakterze ciag-
liwym rowniez peknigeia kruche, biegnace wzdtuz granic ziaren. Liczne pgknigcia kruche
sa wynikiem wystgpowania w zeliwie kruchej fazy migdzymetalicznej, ujawnionej podczas
obserwacji mikrostruktury. Peknigcia kruche obserwowano przewaznie przy wigkszych po-
wigkszeniach, dodatkowo badanie przelomow z uzyciem systemu BES ujawnilo, ze w naj-
blizszym sasiedztwie pgkni¢é kruchych wystepuja liczne wydzielenia fazy bogatej w alumi-
nium. Obserwacja przetomoéw przy mniejszych powigkszeniach ujawnita, ze w obszarach
w najblizszym sasiedztwie grafitu sferoidalnego wystgpowatly wyltacznie pgknigeia o cha-
rakterze ciagliwym. Przypuszcza sig, ze kruche pegknigcia migdzykrystaliczne poprzedzone
zostaty transkrystalicznymi peknigciami fazy migdzymetalicznej wydzielonej w sposob dosé
nieregularny po granicach ziaren austenitu oraz w postaci siatki.

Rys. 8. Mikrostruktura zeliwa o zawartosci 17% niklu (wytop 1)

Fig. 8. The microstructure of 17% Ni cast iron (melt 1)

Z przeprowadzonych badan wynika, ze najwyzsze wtasciwosci wytrzymatosciowe wyka-
zywaly probki z wytopow 2 i 3 oraz w zakresie temperatury od —60°C do —196°C z wytopu 7
(zawarto$¢ niklu w poszczegolnych wytopach, odpowiednio: 20%, 23% i1 25%). Najwyzsza
warto$¢ umownej granicy plastycznosci w temperaturze —196°C odnotowano dla wytopu 1
o zawartos$ci niklu na poziomie 17%. W pozostatych temperaturach rownie wysoka granica
plastycznosci co wytop 1 odznaczato si¢ zeliwo z wytopu 7, zawierajace 25% niklu. W wy-
padku wiasciwosci plastycznych w zakresie temperatury od —60°C do —196°C najwyzsze
wartosci wydhuzenia trwalego oraz przewgzenia wykazywato zeliwo z wytopu 3, o zawarto-
$Sci niklu réwnej 23%.
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Materiaty o najwyzszej zawarto$ci niklu (24% 1 25%), jak rowniez z dodatkiem chromu
odznaczaja si¢ w temperaturze —196°C najnizszym wydtuzeniem i przewgzeniem, przy czym
warto$¢ tych parametrow nie przekracza w obu wypadkach 10%. W tych samych warunkach
temperaturowych zeliwo o zblizonej zawartosci niklu, jednak bez dodatku chromu, odzna-
czalo si¢ przewezeniem oraz wydtuzeniem rownomiernym dwukrotnie wyzszym.

Przedstawione wyniki potwierdzaja mozliwos¢ stosowania zeliwa sferoidalnego austeni-
tycznego na odlewy do pracy w obnizonej temperaturze.

Tabela 2

Analiza skladu chemicznego w mikroobszarach oznaczonych jak na rys. 8
(zeliwo o zawartos$ci 17%Ni — wytop 1)

Punkt 1 Punkt 2 Punkt 3 Punkt 4

Elt. Conc Error Conc Error Conc Error Conc Error
wt.% 2-sig wt.% 2-sig wt.% 2-sig wt.% 2-sig

C 15,84 0,76 11,30 0,75 17,80 0,77 6,54 0,49
(0] 0,80 0,10 0,13 0,04 2,55 0,19 5,86 0,26
Mg 8,67 0,23 16,50 0,29 0,24 0,03 0,11 0,02
Al 0,03 0,01 0,01 0,007 0,06 0,01 0,09 0,02
Si 0,12 0,02 6,81 0,16 1,05 0,06 2,98 0,11
P 0,08 0,01 4,28 0,13 0,18 0,02 0,22 0,03
S 0,09 0,01 0,02 0,008 0,08 0,01 0,03 0,01
Cr 0,15 0,03 0,11 0,02 0,23 0,03 0,12 0,02
Mn 10,27 0,30 4,70 0,19 8,94 0,29 6,66 0,24
Fe 43,55 0,69 5,62 0,22 62,63 0,85 61,57 0,82
Ni 19,98 0,60 49,85 0,91 5,79 0,33 15,21 0,52
Cu 0,40 0,09 0,66 0,12 0,40 0,10 0,60 0,12

4. Podsumowanie

W miarg¢ zwigkszania zawartosci Ni pojawia si¢ tendencja do tworzenia osnowy auste-
nitycznej, a graniczna warto$¢ stezenia Ni niezbedna do uzyskania trwatej osnowy austeni-
tycznej zalezy od grubosci Scianki, a takze od zawartosci innych pierwiastkow stopowych
(Cu, Cr, Mn, Si). Ze wzgledu na zwigkszanie aktywnosci wegla w ciekltym zeliwie oraz na
rozszerzanie zakresu temperatury eutektycznej nikiel sprzyja grafityzacji podczas krzepnig-
cia. Korzystny wpltyw na eliminowanie zabielen odlewow zeliwnych stabnie jednak w miarg
zwigkszania zawartosci niklu w zeliwie, dlatego wysokoniklowe Zeliwo austenityczne musi
zawiera¢ okreslona zawartos¢ krzemu. Pozwala to uzyska¢ w odlewach strukture wolna od za-
bielen (wydzielenia eutektyki cementytowej). Dodatkowo wprowadzenie manganu do zeliwa
wysokoniklowego powoduje zanik wydzielen martenzytu w osnowie oraz wyrazne zwicksze-
nie udarno$ci w niskich temperaturach.

Jak wynika z przeprowadzonych badan, do zapewnienia wysokiej jakosci zeliwa sfero-
idalnego o osnowie austenitycznej sktad chemiczny zeliwa przed sferoidyzowaniem powi-
nien miesci¢ si¢ w granicach: 3,0-3,5% C; 1,8-2,0% Si; 3,5-4,0% Mn; 0,04% P; 0,02% S;
20-24% Ni. W celu uzyskania zeliwa o ww. skladzie chemicznym i minimalnej zawarto-
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Sci innych pierwiastkow najkorzystniejszy wsad metalowy powinien sktada¢ si¢ z suréwki
LS, migkkiego ztomu stalowego, ztomu obiegowego austenitycznego zeliwa sferoidalnego,
z czystych zelazostopow FeSi, FeMn, elektrokostek itp. Przed sferoidyzowaniem zeliwo po-
winno zosta¢ przegrzane do temperatury ok. 1480°C. Ze wzgledu na korzystny wptyw niklu
na ksztaltowanie struktury, do sferoidyzowania najlepiej zastosowac zapraw¢ magnezowo-
-niklowa (17% Mg) w ilosci 1,8-2,0% w stosunku do masy metalu, zapewniajaca uzyskanie
zawarto$ci magnezu w zeliwie w zakresie 0,03-0,05%. Najkorzystniejszym modyfikatorem
wplywajacym na utworzenie wiasciwego ksztattu i ilosci grafitu kulkowego oraz struktury
osnowy metalowej jest czysty technicznie zelazokrzem FeSi75T. Istotny wplyw na uksztat-
towanie wlasciwej struktury zeliwa ma temperatura odlewania zeliwa, ktora powinna by¢
utrzymana w granicach 1380-1400°C. Dotrzymanie przedstawionych warunkow procesu
wytwarzania odlewow z Zeliwa sferoidalnego o osnowie austenitycznej zapewnia uzyskanie
tworzywa o optymalnych wlasciwosciach mechanicznych.
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