Montanuniversitat Leoben

Mikrostruktureller Aufbau eines Karbid aushartbaren
Stahls im bainitischen Zustand

Stephan Reisinger

Leoben, am 10.03.2015



Die vorliegende Arbeit ist am Materials Center Leoben im Rahmen des COMET
Projektes A.1.21 (,Karbidaushéirtender Bainit“) entstanden. Projektpartner bei
diesem Projekt waren die Firmen Robert BOSCH GmbH und die Deutsche
Edelstahlwerke GmbH.

Eidesstattliche Erklarung:

Ich erklare an Eides Statt, dass die vorliegende Arbeit von mir selbstiandig und
nur unter Verwendung der angefiihrten Literatur erstellt wurde.

Affidavit:

I declare in lieu of oath, that I wrote this thesis and performed the associated
research myself, using only literature cited in this volume.

Leoben, am 10.03.2015

(Stephan Reisinger)



Vorwort 1

Vorwort

Ich méchte mich gerne bei meinem Betreuer, dem Geschéftsfithrer des Materials
Center Leoben, Herrn ao. Univ. Prof. DI Dr. mont. Reinhold Ebner, fir die
Moglichkeit der Durchfiihrung der Diplomarbeit herzlich bedanken.

Besonderen Dank mochte ich Herrn DI Dr. mont. Stefan Marsoner aussprechen.
Seine stdndige Bereitschaft zur Diskussion und Beantwortung vieler Fragen
haben es mir erméglicht diese Arbeit zu verfassen.

Weiters gilt mein Dank meinen Arbeitskollegen DI Dr. mont. Gerald Ressl, DI
Andreas Keplinger und Dominik Brandl. Die verschiedenen fachlichen
Diskussionen waren immer Anregung fiir neue Sichtweisen des gestellten
Problems.

Ebenso danke ich den Arbeitskollegen bei meinen Projektpartnern, der
Deutschen Edelstahlwerke GmbH, speziell Frau DI Kathrin Eger und der Robert
BOSCH GmbH, insbesondere Herrn Dr.-Ing. Matthias Kuntz, ohne die, die
Diplomarbeit nicht moéglich gewesen ware.

Auch meinen Arbeitskollegen am Materials Center Leoben mdéchte ich fir die
zahlreichen Untersuchungen und Analysen recht herzlich danken.

Am meisten jedoch danke ich meinen Eltern, die mir das Studium an der
Montanuniversitiat ermoglicht haben. Sie waren in jeder Situation an meiner
Seite und haben mich unterstiitzt. Auch meiner Freundin Birgit ein groles
Dankeschon fur das Korrekturlesen der Diplomarbeit.



Kurzfassung v

Kurzfassung

Die Anforderungen an mechanische Eigenschaften wie Schwingfestigkeit und
Temperaturwechselbelastbarkeit moderner Dieseleinspritzkomponenten nehmen
durch die immer groBere Leistungssteigerung in Verbrennungsmotoren und
scharfer werdenden Emissionsgrenzwerten stetig zu. Hierfiir werden Werkstoffe
benotigt, die diese genannten Anforderungen bei moglichst niedrigem
Legierungsgehalt und geringen Kosten erfiillen.

Die vorliegende Arbeit beschéaftigt sich mit der Charakterisierung der
bainitischen Mikrostruktur einer neu entwickelten Stahllegierung fir
Dieseleinspritzkomponenten, die in Zusammenarbeit zwischen dem Materials
Center Leoben (MCL) und der Robert BOSCH GmbH (BOSCH) entstanden ist.
Um diese Stahllegierung in den grof3technischen Mafstab tiberzufiihren, ist eine
genaue Kenntnis der mikrostrukturellen Vorgédnge bei den einzelnen
Wiarmebehandlungsschritten notwendig. In der vorliegenden Diplomarbeit liegen
die Schwerpunkte auf der Charakterisierung der bainitischen Mikrostruktur und
der Untersuchung der Bainit Bildungskinetik wihrend des Abschreckens, in
geringem Umfang wurden auch Mikrostrukturuntersuchungen nach einer
Anlassbehandlung durchgefiihrt.

Lichtmikroskopische Untersuchungen zeigen, dass die Mikrostruktur teilweise
ein korniges Bainitgeflige aufweist, welches durch die kontinuierliche Abkiihlung
durch das Bainitgebiet entsteht. Mit Hilfe von korrelativer Mikroskopie konnte
gezeigt werden, dass im Bereich dieses kérnigen Bainits kaum Karbide auftreten.
In anderen Bereichen weisen die einzelnen Korner lamellenartige
Karbidausscheidungen beziehungsweise parallel angeordnete nanometergrofle
Karbidausscheidungen auf, welche durch ,Energy-Filtered-Transmission
Electron Microscopy“ (EFTEM) charakterisiert werden konnten.

Des Weiteren wurden Karbide detektiert, die sich wahrend des Austenitisierens
nicht beziehungsweise nur teilweise auflésen (,Primarkarbide”). Um
Informationen tUber die chemische Zusammensetzung dieser Karbide zu erlangen,
wurden mit Hilfe von energiedispersiver Rontgenspektroskopie (EDX)
verschiedene Stellen untersucht. Durch Elektronenbeugung in einem
Transmissionselektronenmikroskop (TEM) konnte die Kristallstruktur einzelner
Karbide bestimmt werden. Es handelt sich hierbei um M2C Karbide. Vereinzelt
wurden auch vanadiumreiche beziehungsweise chromreiche Karbide detektiert,
deren Kristallstruktur jedoch nicht bestimmt wurde. Rontgenographisch wurde
nach dem Abkiihlen ein Restaustenitgehalt von 11,5 Gew.-% bestimmt. Die Lage
und  Verteillung des  Restaustenits wurden mit  hoéherauflésenden
Abbildungsverfahren wie ,Electron-Back-Scattered-Diffraction“ (EBSD) n&her
untersucht. Dadurch zeigte sich, dass der Restaustenit vorwiegend in den
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ferritischen Bereichen des kornigen Bainits auftritt. Der Anteil an Restaustenit
sinkt nach einem Anlassen zwischen 100°C und 600°C mit steigender
Anlasstemperatur. Ab 550°C Anlasstemperatur liegt der Restaustenitgehalt unter
der Detektionsgrenze von 2 Gew.-%.
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Abstract

The mechanical property requirements such as fatigue and thermal fatigue
resistance of advanced diesel injection components are steadily increasing due to
the growing performance of combustion engines and lower emission limit values.
For this purpose, materials are necessary that fulfil these requirements while
having preferably low alloy content and associated costs.

This thesis focuses on characterising the bainitic microstructure of a newly
developed steel alloy for diesel injection components, which was jointly developed
by the Materials Center Leoben (MCL) and the Robert BOSCH GmbH. To
transfer this steel alloy onto commercial scale, detailed knowledge is required
regarding microstructural changes caused by the different heat treatment steps.
The investigations thus focus on characterisation of the bainitic microstructure
and its formation kinetics, in addition some microstructure investigations were
also performed after tempering.

Light microscopye investigations pointed out that the microstructure partially
consists of granular bainite, which is formed due to continuous cooling. The
microstructure of the granular bainite could be examined in more detail, by
means of correlative microscopy. In these investigations, ferritic areas were found
which are mainly free of carbides. In other areas, carbide precipitations in
lamellar form and parallel nanometre sized carbides were found, which were
characterized by “energy-filtered-transmission electron microscopy” (EFTEM).

Furthermore, micrometre sized carbides were detected, which were not or only
partially dissolved during austenitizing (“primary carbides”). To obtain
information about their chemical composition, energy dispersive X-ray
spectroscopy (EDX) was employed. With electron diffraction in a transmission
electron microscope (TEM), several carbides were identified to be mainly of M2C
type. Some vanadium-and chromium-rich carbides were also detected without
studying their crystal structure in detail.

The retained austenite content was determined by means of X-ray diffraction to
be about 11.5 wt. %. By using higher resolution imaging techniques, e.g.
“Electron-Back-Scattered-Diffraction” (EBSD), the position and distribution of the
retained austenite was investigated. It was found that the retained austenite
mainly occurs in the areas of granular bainite. The amount of austenite decreases
during tempering between 100 and 600 °C with increasing temperature. From
tempering temperature above 550 °C, the retained austenite content is below the
detection limit of 2 wt. %.
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1 Einleitung

Die standig steigenden Betriebsbedingungen in modernen Verbrennungsmotoren
stellen groBe Herausforderungen an die eingesetzten Werkstoffe dar. Die
Betriebstemperatur und der Einspritzdruck bestimmen zum Beispiel wesentlich
die Werkstoffwahl. Dadurch unterliegen beispielsweise Hochdruckkomponenten
hohen  Ermiidungsbeanspruchungen  durch  wechselnde  mechanischen
Spannungen und Temperaturwechselbelastungen. Der Verwendung von hdéher
legierten Stdhlen und einer damit aufwendigeren Herstellroute ist aus
kostentechnischen Griinden eine Grenze gesetzt.

Anhand von diesen Ausgangspunkten, wurde am Materials Center Leoben (MCL)
in Zusammenarbeit mit der Robert Bosch GmbH (BOSCH) eine Legierungsidee
entwickelt, welche die Herstellung eines gut bearbeitbaren Stahles tber die
Bainitstufe ermoglicht, der sich durch eine anschlieBende Warmebehandlung
verzugsarm auf eine Harte von bis zu 50 HRC aushéarten lasst.

Dieses Legierungskonzept ermoglicht eine Verkiirzung beziehungsweise
Vereinfachung der Prozesskette (Abbildung 1) fiir die Herstellung von vergiiteten
Hochdruckkomponenten. Durch das Einsparen des Harteprozesses 1im
vorbearbeiteten Zustand sowie einer Verringerung der
Hartbearbeitungsaufwiande durch die verzugsarme Auslagerung nach der
Weichbearbeitung kénnen Zeit und somit die Kosten erheblich gesenkt werden.

\I?:rr\]/r;ragt;treii‘l Mechanische Harten Anlassen auf M:rigzgiriceri]ting
auf 35.38HRC, /| BearPeitung 48-50HRC (hoher Aufwand)

(a) derzeit angewandte Prozessroute ab Materialeinkauf

Ro_hmaterial ) Mechanische Auslagern auf I\/Iechamsche
bainitisch mit : Hartbearbeitung
35.38HRC Bearbeitung 48-50HRC (geringerer Aufwand)

(b) Neuentwicklung der Prozessroute mittels bainitaushartendem Stahl

Abbildung 1: Prozesskette bei Fertigung von Hochdruckkomponenten bei Fa. Robert Bosch GmbH.

Zur Umsetzung dieser Legierungsidee wurden in fritheren Projekten mit der
Firma BOSCH ausgehend von kleintechnisch hergestellten Versuchsschmelzen
Versuchsreihen durchgefithrt. Wesentliches Augenmerk lag dabei auf dem Harte-
und Anlassverhalten der Legierungen. Die sich dabei einstellende Mikrostruktur
wurde dabei nicht naher analysiert. Fir ein vollstindiges Verstdndnis des
Werkstoffes und seines Verhaltens ist ein tiefergehendes Verstdndnis der
mikrostrukturellen Vorgénge unerlésslich.
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Ziel dieser Arbeit ist die Beschreibung der Mikrostruktur der neuen Legierung
1m gezielt bainitisch geharteten Ausgangszustand. Dieser Zustand ist in Hinblick
auf das Verstdndnis des darauf folgenden Anlassprozesses wichtig. Wahrend des
Hartens soll eine moglichst kohlenstofffreie Matrix erreicht werden, um gutes
Bearbeiten zu erzielen. Der Kohlenstoff soll weitgehend in Karbiden gebunden
sein, welche sich im anschlieBenden Anlassprozess wieder auflésen und neue
Sekundarhéartekarbide bilden, die die geforderten mechanischen Eigenschaften
gewahrleisten sollen. Die Karbide im gehérteten Zustand sollen in dieser Arbeit
hinsichtlich 1hrer Kristallstruktur und chemischen Zusammensetzung sowie
ithrer Verteilung untersucht werden.
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2 Theoretische Grundlagen

2.1 Erforschung des Bainits

Im Jahr 1930 wurde durch die Metallurgen E.C. Bain und E.S. Davenport bei
ihren Untersuchungen zu eutektoiden Umwandlungen in Stdhlen eine
Zwischenumwandlung zwischen Perlit und Martensit beobachtet, bei der sich aus
dem Austenit ein nichtlamellares Geflige aus Ferrit-Karbid-Aggregaten bildete.
Dieses neu entdeckte Geflige wurde als Zwischenstufe bezeichnet bzw. in
spateren Jahren nach E.C. Bain als Bainit benannt [1, 2]. Der Mechanismus der
Bainitbildung konnte nicht eindeutig beschrieben werden, aber man konnte die
Bainitphase von anderen Phasen wie Perlit und Martensit durch den
morphologischen Unterschied erkennen. Es wurde bereits 1962 von Hillert
gezeigt, dass die Bildung des Bainits im Gegensatz zur Perlitbildung nicht durch
ein gekoppeltes Wachstum erfolgt [3].

In den 60-iger Jahren war die vorherrschende Meinung, dass die Bainitbildung
in einem bestimmten Temperaturbereich ein kohdrentes Wachstum aufweist, das
durch Gitterverzerrungen erleichtert wird. Hierfir muss jedoch der
Kohlenstoffgehalt im  Bainit reduziert werden. Dies kann durch
Kohlenstoffdiffusion in den Austenit bzw. durch Ausscheiden von Karbiden
geschehen [4]. Dieses Bild der Bainitbildung ist bis in die heutige Zeit durch
unzahlige Untersuchungen bestatigt worden.

In der Neuzeit findet Bainit immer gréBere Anwendungsgebiete in der Technik.
Bainitische Gefiigeanteile werden in ,,Transformation Induced Plasticity“(TRIP)
— Stahlen genutzt, da sie gegeniiber dem harteren Martensit eine hdohere
Zahigkeit aufweisen. Weiters werden bainitische Stdhle als Pipelinewerkstoffe
oder Schienenstidhle verwendet, da sie Anforderungen wie Schweillbarkeit bei
ausreichender Streckgrenze beziehungsweise Zugfestigkeit und Harte erfillen.
Die Entwicklung geht dahin, dass hochfeste duktile bainitische Stiahle die Liicke
zwischen  Vergutungsstidhlen und  ausscheidungshédrtenden  ferritisch-
perlitischen Stdhlen schlieB3en sollen [5], Abbildung 2.
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Abbildung 2: Ubersicht der Stahlgruppen nach Zugfestigkeit
und Umwandlungstemperatur [5].

2.2 Bainit

Die Bainitbildung, welche im Temperaturintervall zwischen Perlit- und
Martensitbildung ablauft, kann durch isotherme Umwandlung beziehungsweise
durch Umwandlung bei kontinuierlicher Abkiihlung stattfinden. Abbildung 3
zeigt eine schematische Darstellung der moglichen Warmebehandlung der
Bainitbildung. Die verschiedenen Kurven zeigen unterschiedliche Abkiihlraten
an. Kurve 1 fihrt zu einem martensitischen Gefiige, Kurve 3 hingegen wiirde zu
einem bainitischen Geflige fithren. Kurve 2 entspricht einer isothermen
Bainitumwandlung. Bereich 4 stellt den Perlitbereich dar und Bereich 5 den
Bainitbereich.

Abbildung 3: Schematische Darstellung unterschiedlicher Abkiihlraten. (1) Abschrecken auf
Martensit, (2) isotherme Bainitumwandlung, (3) kontinuierliche Abkiihlung durch
Bainitbereich, (4) Perlitbereich, (5) Bainitbereich [2].
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2.2.1 Bainitbildung

Die Phasenumwandlung des Austenits erfolgt bei hohen Temperaturen
diffusionsgesteuert in Perlit, bei hohen Abkiihlgeschwindigkeiten zu tiefen
Temperaturen liegt jedoch ein diffusionsloser Umklappprozess zu Martensit vor.
Im Zwischenbereich entsteht ein Geflige, dessen Umwandlung sowohl
diffusionsgesteuerte Merkmale als auch Umklappvorgédnge aufweist. In diesem
Bereich entsteht der sogenannte Bainit. In Abhéngigkeit des Kohlenstoffgehalts,
der Legierungselemente und der Abkiihlbedingungen sowie der daraus folgenden
Bainitstart-Temperatur (Bs), kommt es zur Bildung unterschiedlicher
Bainitmorphologien [6]. Der Temperaturbereich fiir die bainitische Umwandlung
liegt zwischen 600°C und 200°C.

Die bainitische Umwandlung beginnt an den Austenitkorngrenzen oder an
Gitterfehlern mit der Bildung einzelner an Kohlenstoff iberséattigter
Ferritplatten beziehungsweise Ferritlatten, im Weiteren als bainitischer Ferrit
ap bezeichnet. Bei dieser Umwandlung handelt es sich um eine displazive
Phasenumwandlung des kubisch-flachenzentrierten (kfz) Austenitgitters durch
eine homogene Verformung nach dem Bain’schen Prinzip in ein kubisch-
raumzentriertes (krz) aj —Gitter [7] (Abb.4).

by

by b,

Abbildung 4: Displazive Phasenumwandlung des tetragonal-raumzentrierten
(trz) Austenits nach der Baintransformation in das krz o,— Gitter [11].

Mit dieser Umwandlung des Ferrits oberhalb der Martensitstarttemperatur (Ms)
muss jedoch auch eine Kohlenstoffentmischung im Austenit einhergehen. Es
wird angenommen, dass es aufgrund von Gitterschwingungen zu
Konzentrationsfluktuationen des Kohlenstoffs kommt [8]. Der Kohlenstoff
reagiert mit diesen Gitterschwingungen, wobei sich nun ferritdhnliche Bereiche
bilden und sich diese immer mehr stabilisieren. Dieser Vorgang geht so lange vor
sich, bis es zur Gitterumklappung kommt. Der so gebildete Ferritkeim ist an
Kohlenstoff gegentiiber dem Gleichgewicht tibersittigt und der an den Ferritkeim
angrenzende Austenitbereich ist gegeniiber der restlichen Matrix an Kohlenstoff
angereichert.



Theoretische Grundlagen 6

Dieses Ungleichgewicht fithrt zu verschiedenen konkurrierenden Prozessen:

e Ausscheidung von Zementit aus dem Ferrit

e Weitere Kohlenstoffdiffusion von Ferrit in den Austenit
¢ Konzentrationsausgleich des Kohlenstoffs im Austenit
e Mogliche Zementitausscheidung aus dem Austenit

Der Unterschied zur Martensitbildung ist, dass die Bildung dieses Ferrits nicht
schlagartig vor sich geht, sondern im Mittel eine lineare Wachstumsrate, welche
von der Temperatur abhingt, aufweist [8, 9]. Die Bildung des bainitischen
Ferrits kommt in allen Bainitmorphologien vor.

Wiahrend der bainitischen Umwandlung kommt es somit zu einer
Gitterverformung, welche sich aus einer vertikalen Stauchung und einer normal
dazu gleichméfligen Dehnung fithrt. Wahrend dieser Verformung verdreht sich
keine Ebene bzw. Richtung um mehr als 11° [10]. Somit lassen sich zwischen

dem Austenitgitter und den aj-Gitter Orientierungsbeziehungen aufstellen.

Abbildung 5 zeigt die stereographische Projektion der Orientierungsbeziehungen
nach Kudjurmov-Sachs (KS) und Nishiama-Wassermann (NW) zwischen
Austenitmatrix und . Beide Orientierungsbeziehungen unterscheiden sich nur
um 5.26° voneinander [10].

Kurdjumov-Sachs Mishiyama-Wasserman
O (1) (O11) Il (111},
[T10}
[T1T]u
[nﬁ]?
1107l 1Tl 107}y
(1111 B <001
b =012
o <001=y

Abbildung 5: Stereographische Projektion der KS bzw. NW Orientierungsbeziehungen [10].
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Eine weitere Folge dieser Umwandlung ist, dass es zu einer Erhohung der
Versetzungsdichte (pp) in den ap—Latten kommt, welche auf eine
Scherumformung des @, 1im angrenzenden Austenit zuriickzufiihren ist.
Quantitativ lasst sich fiir niedrig legierte Stdhle im Temperaturbereich von 570 —

920 Kelvin die Versetzungsdichte nach (1) abschitzen, wobei T die
Umwandlungstemperatur in Kelvin ist [10].

log p, = 9,28480 + 68T80 3 1781(?2360 .

Durch die genannte Scherumformung kommt es zu einem Verlust der Koharenz
zwischen Austenit und &, was schliefSlich das Wachstum der a;, —Latten stoppt.

Nach Bhadeshia [10] kommt es an der Spitze bereits existierender a; —Latten zu
einer autokatalytischen Keimbildung des a} und somit zu einer weiteren

Umwandlung. Die neu gebildeten Latten weisen die gleiche kristallographische
Orientierung wie die bereits existierenden auf [7].

Die Kinetik dieser Umwandlung ist aber durch die Diffusionsgeschwindigkeit des
Kohlenstoffs bestimmt. Die Kohlenstoffdiffusion fithrt entweder zur
Ausscheidung von Karbiden zwischen den Latten oder zur Stabilisierung des
Austenits. Abbildung 6 soll diesen Umwandlungsprozess veranschaulichen.

Zur Beginn der Umwandlung existiert nur eine Bainitlatte. Mit fortschreitender
Zeit kommt es zur Bildung neuer Bainitlatten an der Spitze der bereits
gebildeten Latten mit dazwischen liegenden Karbidausscheidungen oder
stabilisiertem Austenit.

-—

ti

t2

13

t4

Abbildung 6: Schematische Darstellung der Bainitumwandlung nach [10].



Theoretische Grundlagen

2.3 Bainitmorphologien

Im Allgemeinen wird zwischen nadeligen und kornigen Bainitmorphologien
unterschieden. Abbildung 7 zeigt unterschiedliche Bainitmorphologien des
nadeligen
Umwandlungstemperatur. Die kornigen Bainitmorphologien entstehen nur bei
kontinuierlicher Abkiihlung und sind deshalb nicht in Abbildung 7 zu finden [11,

12].

Umwandlungstemperatur [°C]

Bainits in  Abhangigkeit von Kohlenstoffgehalt

1000

800

600

400 |

200

0

7+FeC

Perlit

oberer Bainit
¢ inverser Bainit

langnadeliger
Bainit

nadeliger Bainit

unterer Bainit

0 02 04 06 08 10 1.2 14
Kohlenstoffgehalt [Masse—%]

1.6

Abbildung 7: Ausbildung verschiedener Bainitmorphologien abhéingig von

Kohlenstoffgehalt [2].
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2.3.1 Nadelige Bainitmorphologien

Oberhalb des Martensitbereiches schlieBen die nadeligen Bainitmorphologien an.
Je niedriger die Umwandlungstemperatur liegt, desto &hnlicher wird die
Bainitbildung der Martensitbildung. Die nadeligen Bainitmorphologien kénnen
in vier Bereiche eingeteilt werden [10, 12]:

e Unterer Bainit: Ferrit, welcher kleine, parallel zueinander liegende
Karbide innerhalb der Ferritlatte enthalt, die mit 60° zur Hauptachse
geneigt sind

e Oberer Bainit: Ferrit mit langlichen Karbiden, welche sich zwischen den
Ferritlatten bilden

e Karbidfreier Bainit: GroBle Ferritplatten, welche von Karbiden
umrandet sind

e Inverser Bainit: Es kommt zuerst zur Karbidbildung im Austenitkorn,

danach wachst der Ferrit von den Karbiden aus (tritt in ibereutektoiden
Stdhlen auf)

2.3.1.1 Oberer Bainit

Oberer Bainit entsteht bei héheren Temperaturen als der untere Bainit und wird
daher starker von den Diffusionsvorgiangen des Kohlenstoffs kontrolliert.
Wihrend der bainitischen Umwandlung bildet sich zuerst ein an Kohlenstoff

gering  Ubersattigter — nadelfsrmiger — Ferritkeim  (@pgpersactigr)  im
Austenitkorn (y), welcher den Kohlenstoff an den Rand drangt und dort den
Austenit an Kohlenstoff anreichert (yangereichert). An der Grenzflache zwischen
ungesittigten Ferrit (pyngesattige) Und Yangereicher: bilden sich nun Karbide,

meist Zementit (8), welche zu groben Teilchen anwachsen oder einen
gleichmaBigen Film an der Grenzflache bilden kénnen. Durch die Ausscheidung
der Karbide wird der Kohlenstoffgehalt im Austenit verringert und eine Bildung
von sekundirem Ferrit (Qserynasr) ermoglicht, dadurch ist der Ferrit des oberen
Bainits weitgehend frei von Karbiden [10].
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In Abbildung 8 ist eine schematische Bildung des oberen Bainits zu sehen.
Zementit stellt das am haufigsten vorkommende Karbid im Bainit dar, jedoch
kénnen im Bainit beziehungsweise im angelassenen Bainit auch Karbide mit
anderen Kristallstrukturen, welche

auftreten.

CLh, Obersattigt

Clh ungesattigt

in Tabelle 1 zusammengefasst sind,

Olsekundar

Yangereichert

Clp, ungesatigt

Abbildung 8: Schematische Darstellung der Bildung des oberen Bainits [10].

Tabelle 1: Karbide des oberen Bainits [10]

Karbid Kristallstruktur [Me tallIZI ?c:)?n/l//g Atom]
e Hexagonal 1,37
FesC Orthorombisch 3
M-Cs Orthorombisch 2,3
M2sCs Kubisch F 3,83
MsC Kubisch F 6
X Monoklin 2,2 oder 2,5
n Orthorombisch 2
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2.3.1.2 Unterer Bainit

Der untere Bainit entsteht im unteren Temperaturbereich der Bainitbildung. Die
Bildung des wunteren Bainits wird stark durch die diffusionslosen
Umklappprozesse dominiert. Durch die niedrigen Temperaturen kommt es
einerseits zur Bildung feinerer Bainitlatten andererseits findet nur eine geringe
Kohlenstoffdiffusion nach dem Umklappprozess statt, somit kommt es zu einer
feinen Karbidausscheidung innerhalb der Bainitlatten.

Welche Karbide sich ausscheiden hédngt von der Versetzungsdichte ab, so bilden
sich bei geringer Versetzungsdichte (Abbildung 9) e-Karbide (Fez.4C) welche sich
nach lingerer Umwandlungszeit in Zementit umwandeln (@im Ferrit). Bei erhohter
Versetzungsdichte (Abbildung 10) segregieren die Kohlenstoffatome an die
Versetzungen und bilden direkt Zementit. Durch die geringe Diffusion der
Kohlenstoffatome in die Austenitmatrix kommt es nur bedingt zur Ausscheidung
von Karbiden zwischen den einzelnen Latten (Qzwischen Ferrit), jedoch wird die
Bildung von sekundidrem Ferrit beglinstigt. Zementit und e-Karbide weisen eine

charakteristische Orientierung zur Hauptachse von ca. 60° zur Ferritnadel auf.
(10, 13].

e-Karbidejm Femt

Yangereichert

s ‘-\3:
S [

Cb,ubersattigt
Olb ungesattigt

' Usekundar
Ozmschen Femit  “sekundar Ozwischen Fermit

Oim Ferrit

e-Karbideim eerit

Clh,ungesattigt

U, ungesattigt

Abbildung 9: Schematische Darstellung der unteren Bainitbildung bei niedriger Versetzungsdichte [13].
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Yangereichert Clsekundar

Sim Femit

'Elm'is.d'len Ferrit

Olh, libers3thgt im Femit
Up ungesattigt
Ol ungesattigt

Abbildung 10: Schematische Darstellung der unteren Bainitbildung bei hoher Versetzungsdichte [13].

2.3.1.3 Unterscheidung oberer/unterer Bainit

1961 beschrieben Matas und Hehemann in ihrem Modell [14] den Unterschied
zwischen oberem und unterem Bainit durch die unterschiedlichen
Geschwindigkeiten der Karbidausscheidungen im bainitischen Ferrit und der
Kohlenstoffdiffusion vom ubersattigten Ferrit in den Austenit. Da bei oberem
Bainit durch die héheren Temperaturen die Kohlenstoffdiffusion erméglicht wird,
kann sich der Kohlenstoff in den umliegenden Austenit umverteilen, bevor er
sich aus dem Ferrit ausscheiden muss. Da die Temperaturen bei unterem Bainit
sehr niedrig sind, sinkt auch die Diffusionsgeschwindigkeit des Kohlenstoffs,
sodass sich der Kohlenstoff in Form von Karbiden innerhalb des Ferrits
ausscheiden muss, Abbildung 11. Der Bainit kann nun anhand der benétigten
Zeit fur die Diffusion des Kohlenstoffs aus dem Ferrit bzw. die Bildung von
Karbiden innerhalb des Ferrits eingeteilt werden. Somit ergibt sich fiir rasche
Kohlenstoffdiffusion oberer Bainit und fiir rasche Karbidbildung unterer Bainit.

Kohlenstoffiibersattigtes Sub - Unit

Kohlenstoffdiffusion in
den Austenit und
Karbidausscheidung
im Ferrit

Kohlenstoffdiffusion in
den Austenit

S SR

Karbidausscheidung
vom Austenit

§¥

Oberer Bainit ~ Unterer Bainit
(Hohe Temperatur) (Niedrige Temperatur)

Abbildung 11: Schematische Darstellung des Matas-Hehemann Modells [10]
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2.3.2 Korniger Bainit

Im Gegensatz zu oberem und unterem Bainit, welche weitgehend durch
isotherme Umwandlung gebildet werden, entsteht der kornige Bainit
ausschlieflich durch kontinuierliche Abkiihlung in niedrig legierten Stidhlen mit
geringem Kohlenstoffgehalt [8]. Nach [15] héngt die Bildung des koérnigen
Bainits stark von der Abkiihlgeschwindigkeit (T) aus dem Austenitgebiet ab.
Somit ergibt sich fiir geringe T korniger Bainit, bei mittlerer T oberer Bainit und
nach schneller Abkiihlung und anschlieBendem Halten der Temperatur oberhalb
Ms unterer Bainit. L.J. Habraken und M. Economopoulos stellten dieses
Verhalten in ihrer Arbeit [16] schematisch in einem Zeit—Temperatur-
Umwandlungsschaubild (ZTU) dar, Abbildung 12(a). Mit abnehmender
Abkiihlrate nimmt der Anteil an lattenférmiger Bainitmatrix ab. Es bilden sich
Bereiche, in denen Inseln aus Restaustenit oder Martensit von bainitischem
Ferrit (a;) umschlossen werden [16]. In anderen Bereichen kommt es jedoch zu
einer verstarkten Karbidausscheidung. Da sich diese Inseln von
Restaustenit /Martensit (RA/M) im Lichtmikroskop (LIMI) nicht auflésen lassen,
erscheint das Geflige sehr grob und somit wurde diese Struktur als koérniger
Bainit bezeichnet. Die Bildung der fiir den kornigen Bainit charakteristischen
Inseln aus RA/M steht ebenfalls im Zusammenhang mit T. Fiir groBe T ergibt
sich somit ein grofer Kohlenstoffgradient im Austenit (y) und eine hohe
Kohlenstoffiibersattigung an der Grenzflache zwischen ; und y. Als Konsequenz

dieser Ubersittigung kommt es zur Karbidausscheidung an der aply—
Grenzflaiche wiahrend des Umwandlungsprozesses. Bei geringerer T erstreckt
sich der Kohlenstoffgradient tiber eine weitere Distanz im Austenitkorn, was zu
einer Reduzierung der Kohlenstoffkonzentration an der «/y—Grenzflache fiithrt
und eine Karbidausscheidung erschwert. Durch die erhohte
Kohlenstoffkonzentration im Austenitkorn wird jedoch eine Stabilisierung des
Austenits erméglicht und dies fithrt zur Bildung der kérnigen Bainitmorphologie.
Abbildung 12(b) zeigt den Kohlenstoffgradienten an der «;/y—Grenzflache bei
erhohter und geringerer T [15, 17].

L :ime,rface
: g
é E a-upper B
E. b - granular B
L
ay,
I- granular B S M/A
II- upper B /
[I- lower B
time distance

Abbildung 12: a) Schematisches ZTU fiir die Bildung von (I) kornigem Bainit, (I) oberem Bainit, (III)
unterem Bainit, b) Kohlenstoffgradient an der a,/y-Grenzfliche bei hoher Abkiihlgeschwindigkeit
(Kurve a) und bei geringer Abkiihlgeschwindigkeit (Kurve b) [15, 17].
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Der Einfluss der Kiihlrate ist nun in Abbildung 13 dargestellt. Mit steigender T
nimmt der ferritische Anteil im Gefiige ab und es bilden sich immer mehr RA/M
Inseln beziehungsweise Karbidausscheidungen, was auch zu einem Anstieg der
Héarte fihrt.

Abbildung 13: Einfluss der T auf die Bildung des kérnigen Bainits in einem 30CrNi3MoV - Stahl a) 3°C/min
und b) 5°C/min [18].

Z.X. Qiao et. al [18] stellten in ihren Untersuchungen fest, dass die Bildung des
kornigen Bainits in zwei unterschiedlichen Stufen vor sich geht. In der ersten
Stufe (Abbildung 14) bei Temperaturen oberhalb der Bainitstarttemperatur (Bs)
ist die Diffusion des Kohlenstoffs nur wenig gehindert und es kommt im Austenit

zu Bereichen, welche an Kohlenstoff angereichert (Yangereichert) oder verarmt

(Yverarmt) sind. Bei Unterschreiten von Bs kommt es in den verarmten Bereichen

zur Bildung und Wachstum von as und einer Diffusion des restlichen
Kohlenstoffs in den angrenzenden Austenit.

Durch weiteres Wachstum kommt es zum Zusammenwachsen einzelner as—
Bereiche und zum Einschluss von kohlenstoffreichen Austenitinseln (ymser). Die

GroBe und Form dieser Ymse ist abhidngig vom Wachstum der sich bildenden a»—
Matrix. Durch weitere Abkihlung kann es zur Ausscheidung von Karbiden, zur
Umwandlung in Martensit oder zur Stabilisierung von Austenit kommen.

Das gleichméfiige Wachstum der ferritischen Matrix setzt eine Diffusion der
Eisen- und Kohlenstoffatome voraus, was ausschlieBlich bei erhéhter Temperatur
moglich ist. Dadurch ist auch der sinkende Anteil an ferritischer Matrix mit
steigendem T in Abbildung 13 zu erkléren.



Theoretische Grundlagen 15

Vangerefcherr

Vﬂngereicherr P

Vvemrmt N

Abbildung 14: Schematische Darstellung der Bildung des
kornigen Bainits im obersten Temperaturbereich. [18].

Die zweite Stufe (Abb.15) des Bildungsprozesses findet bei geringfiigig kleineren
Temperaturen statt. Analog zu der 1in Stufe eins beschriebenen

Kohlenstofffluktuation kommt es hier zur Bildung von parallelen as—Latten in

den kohlenstoffarmen Austenitbereichen (Yverarmt). Das Wachstum der a» —Latten
erfolgt sowohl in Léngsrichtung als auch quer dazu. An kohlenstoffreichen
Gebieten (Yangereichert) kommt das Wachstum aufgrund des zu hohen
Kohlenstoffgehalts zum Erliegen, wahrend in den kohlenstoffarmen Gebieten das
Wachstum fortgesetzt wird und schlielich zu einem Zusammenwachsen der
einzelnen ap—Latten fihrt.

Es entstehen gerichtete Inseln von Austenit, welche parallel zu den
urspriunglichen ap—Latten liegen. Bei weiterer Abkiihlung kommt es in diesen
Bereichen zur Ausscheidung von Zementit. Die Bildung des kérnigen Bainits in
der zweiten Stufe ist in Abbildung 15 schematisch dargestellt, Abbildung 16 zeigt

eine TEM-Aufnahme von parallelen Zementitausscheidungen in einem
30CrNi3MoV-Stahl.
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ab-Latte Vangereichert

Vangereichert

Vverarmt

Vlnse.'

Abbildung 15: Schematische Darstellung der Bildungskinetik des kornigen Bainits bei oberen Temperaturen [18].

0.2 um

Abbildung 16: TEM-Aufnahme von Zementitausscheidungen in
einem 30CrNi3MoV Stahl, welche sich nach der Bildungskinetik
des kérnigen Bainits gebildet haben [18].
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2.4 Zeit-Temperatur-Umwandlungs-Schaubild (ZTU)

Aus Zustandsschaubildern wie dem Eisen-Kohlenstoffdiagramm kann kein
Temperatur- und  Geschwindigkeitsverlauf der darin stattfindenden
Umwandlungen gewonnen werden. Zur Beschreibung von
Umwandlungsvorgiangen in Abhéngigkeit der Zeit und Temperatur, werden ZTU-
Diagramme verwendet. In diesen Diagrammen weisen die einzelnen
Ausscheidungsstufen typischerweise einen C-férmigen Verlauf auf. Der
Hintergrund fir diesen charakteristischen Kurvenverlauf, wobei das Maximum
der Umwandlungsgeschwindigkeit bei mittleren Temperaturen auftritt, liegt in
der Uberlagerung zweier Vorginge. Einerseits steigt mit zunehmender
Unterkithlung das Umwandlungsbestreben, andererseits nimmt die
Beweglichkeit der Atome mit sinkender Temperatur ab [8, 11, 19].

ZTU-Diagramme konnen fiur zwei verschiedene Abkiihlvarianten dargestellt
werden [19]. Bei stetiger Abkiihlung aus dem Austenitgebiet unter Verwendung
von Olen, Wasser oder gekiihlten Gasen, spricht man von einem kontinuierlichen
ZTU-Diagramm (Abbildung 17a). Erfolgt hingegen die Abkiihlung aus dem
Austenitgebiet sehr rasch und wird danach auf einer konstanten Temperatur
gehalten, so spricht man von einem isothermen ZTU-Diagramm (Abbildung 17b).
Aus beiden Diagrammen konnen der Beginn der Austenitumwandlung, sowie das
Ende der Umwandlung und die dadurch entstehenden Geflige in Abhéngigkeit
von Zeit und Temperatur abgelesen werden. Da die Umwandlungsvorgange
meist sehr lange dauern, wird die Zeitachse logarithmisch aufgetragen. Die
Erstellung solcher ZTU-Diagramme ist sehr aufwendig und es wird eine grol3e
Anzahl an Proben mit geringer Masse benétigt, damit sie den Temperaturverlauf
beinahe ohne Verziégerung folgen kénnen [11, 19].

€ - —_——— —_— Ac_; c
T~ - 30 — Ac;
NG (ﬁ ===
s T
T 600 - ) 600 e Do
| A AT T— ¢ \ Austenit ""'"_
: CNe T\ ™ | —
5 400 3 400 —-—
S Ms \ ® 8 @
':El 24 65| a M; @?\(
@ \ g —_— ] At B
= M ]
200 200 : :
1\ 2 \3 \ Marfensit Umwandlungs zeif
\ \
HRC ;@ e GHRC
0 0 650
! 3 4
0 10 100 1000 . 10 107 10 10 10°s
1 10min 1 10h
1 0 min 100 — [
f ' ! Zeif ——p-
Zeif -
a) b)

Abbildung 17: schematische Darstellung eines a) kontinuierlichen, b) isothermen ZTU-Diagramms [19].
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Die Austenitisierungsbedingungen haben einen wesentlichen Einfluss auf das
Umwandlungsverhalten von  Stahlen. So kommt es bei erhohter
Austenitisierungstemperatur zum Auflésen von Ausscheidungen/Karbiden und
einer erleichterten Diffusion des Kohlenstoffs und der Legierungselemente.
Dadurch wird dem Kornwachstum kein Widerstand entgegen gesetzt und die
anschlieBenden Umwandlungen beim Abkiihlen werden verzégert. Durch eine
zulange Austenitisierungsdauer kommt es ebenfalls zum Kornwachstum und
einer verzogerten Umwandlung. Wird die Austenitisierungsdauer jedoch zu
gering gewéahlt, werden nicht alle Ausscheidungen aufgelost und diese wirken
beim Abkiihlen als Keimstellen, was eine Umwandlung beschleunigt [13].

2.5 Einfluss von Legierungselementen auf die Bainitbildung

In Eisen-Kohlenstoff-Legierungen konnen zZwel Gruppen von
Legierungselementen unterschieden werden, welche unterschiedlichen Einfluss
auf die Bainitbildung haben. Die erste Gruppe bilden die Elemente Ni, Mn, Co,
C, N, Cu, Zn, welche die As-Temperatur senken und somit das Austenitgebiet
stabilisieren. Im Gegensatz erhohen die Legierungselemente Cr, W, Mo, V, Ti, Si,
Al, P die As-Temperatur und verringern somit das Austenitgebiet [13, 20]. In
Abhéngigkeit von Legierungsgehalt und Temperatur bilden die meisten
Elemente der zweiten Gruppe Karbide beziehungsweise Mischkarbide mit Eisen
aus. Diese Mischkarbide werden umso stabiler je grofler ithr Atomvolumen und
die damit steigenden Bindungskrifte werden. Typische Kristallstrukturen fiir
Mischkarbide sind MC, M2C, MsC, M7Cs oder M23Cs. Durch die Abbindung des
Kohlenstoffs durch Sonderkarbide wird sowohl die Umwandlung von Austenit in
Ferrit bzw. Bainit, als auch die Bildung von Karbiden stark von
Legierungselementen beeinflusst [8].

In Abbildung 18 ist schematisch der Einfluss des Legierungsgehalts auf die
Umwandlungsbereiche in einem  ZTU-Diagramm  dargestellt, = wobei
Abbildungl8a einen unlegierten Stahl und die Abbildung 18 b-b1l niedrig
legierten Stahl und die Abbildung 18.c-c1 hochlegierten Stahl darstellen. Bei
Vergleich der Abbildungen 18a bis 18b1 ist ersichtlich, dass die Inkubationszeit t;
(Zeitspanne bis zur Bainitbildung) mit dem Legierungsgehalt zunimmt. Bei
erhohtem Anteil an Legierungselementen wie Molybdan, Chrom und Vanadium
kann es zu einem umwandlungsfreien Bereich zwischen Perlit und Bainit
kommen, wie in Abbildung 18c-c1 gezeigt wird [11, 13].
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zunehmender Legierungsgehalt

Abbildung 18: Einfluss des Legierungsgehalts auf die Bainitbildung; a) unlegierter Stahl, b-b1)
niedrig legierter Stahl, c-c1) hochlegierter Stahl [13]

Mit zunehmendem Legierungsgehalt wird Bs zu tieferen Temperaturen und
langeren Zeiten im ZTU-Diagramm verschoben [21]. Nach [22, 23] lassen sich fir

Bs verschiedene empirische Formel wie folgt angeben (Legierungsanteile in
Gew.%):

Bs (°C) = 745— 110[%] C— 59[%]Mn — 39[%]Ni — 68[%]Cr —
2
—106[%]Mo+17[%]MnNi+6[%]Cr>+29[%]Mo? @

Bs (°C) = 656— 57.7[%]C — 75[%]S1 — 35[%]Mn

3
— 15.3[%] N1 — 34[%]Cr — 41.2[%]Mo ®

Bs (°C) = 732— 202[%]C +21675[%]S1 — 85[%]Mn

: (4)
— 37[%]Ni — 47[%] Cr — 39[%]Mo
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2.5.1 Kohlenstoff

Die Loslichkeit von Kohlenstoff ist im Austenit wesentlich groBer als im Ferrit.
Mit steigendem Kohlenstoffgehalt wird der Austenit zunehmend stabilisiert,
sofern es davor zu keiner Karbidausscheidung kommt. Folglich ist der Austenit
bis zu tieferen Temperaturen stabil, was sich in einer Verzogerung der
Bainitumwandlung auswirkt und somit Bs senkt (Abbildung 19). Die
Bildungskinetik des Bainits ist wesentlich von der Diffusionsgeschwindigkeit des
Kohlenstoffs abhangig. Mit steigender Abkiihlgeschwindigkeit wird die Diffusion
des Kohlenstoffs verringert und verzogert somit die Bainitbildung
(Abbildung 19), was sich in einer Erniedrigung von Bs auswirkt. Durch die
niedrigeren Bildungstemperaturen werden die gebildeten Bainitlatten immer
feiner und fiihren somit zu besseren mechanischen Eigenschaften [13, 24].
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Abbildung 19: Einfluss des Kohlenstoffgehaltes und der Abkiihlgeschwindigkeit auf Bs [24]

Kommt es jedoch zu einer Ausscheidung von Karbiden, wird der
Kohlenstoffgehalt in der verbleibenden Matrix gesenkt und eine Bildung von
Bainit beschleunigt, was sich in einer Erhéhung von Bs auswirkt [25].
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2.5.2 Molybdan

Molybdan 1st ein sehr starker Karbidbildner. Es bildet eigene Karbide, aber auch
Mischkarbide mit Eisen. Typische Karbide sind M2C, M¢C, welche auch in MC
Karbide zerfallen konnen. Im kontinuierlichen ZTU zeigt sich der Einfluss von
Mo durch eine Verringerung von Bs und Bt und einer Trennung des
Bainitbereichs vom Ferrit- bzw. Perlitbereich [13, 26], was zu einem
metastabilen Austenitspalt zwischen diesen Bereichen fithrt. Durch Zugabe von
Mo steigt die Aktivierungsenergie der Kohlenstoffdiffusion, dadurch wird sie
immer mehr gehemmt, was zu einer Verringerung der Bs fihrt, Abbildung 20.

In der Arbeit von Kong und Xie [27] wurde gezeigt, dass mit steigendem Mo-
Gehalt eine immer feinere Mikrostruktur entsteht, welche unabhingig von der
Abkiihlgeschwindigkeit ist, d.h. bei konstantem Mo-Gehalt und Variation der
Abkiihlrate entstand immer ein gleich feines Geflige.
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Abbildung 20: Abhéingigkeit von Bs mit steigendem Mo-Gehalt [13].

2.5.3 Mangan

In bainitischen Stdhlen kann Mangan in der Matrix gelost beziehungsweise in
Eisenmischkarbiden gebunden sein. Dennoch hat Mangan einen starken Einfluss
auf die Bainitbildung. Es ist ein Austenitstabilisator, dadurch wird beim
Abkiihlen die Inkubationszeit fiir die Bainitbildung erhéht [24]. Durch Erh6hung
des Mangangehaltes wird ebenfalls Bs gesenkt, welche auf eine Erniedrigung der
Kohlenstoffdiffusion zurtickzufiihren ist.
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2.5.4 Chrom

Chrom ist ein Ferrit-Stabilisator und bildet stabile Karbide. Durch Erhéhen des
Chromgehalts kommt es zu einer Verschiebung des eutektoiden Punktes zu
geringeren Kohlenstoffgehalten. Aus dieser Verschiebung folgt eine verstiarkte
Karbidbildung. Auch zwischen Eisen und Chrom kénnen Mischkarbide entstehen
[13]. Durch die Karbidbildung wird der Kohlenstoffgehalt in der Matrix reduziert
und die Bainitbildung erleichtert, was sich in einer Erhéhung von Bs auswirkt.

Nach Bain und Paxton [28] bilden sich in Abhangigkeit von Cr beziehungsweise
C-Gehalt folgende Karbide:

e Orthorombischer Zementit (FeCr)sC — bis zu 15 wt-% Cr
e Trigonales (CrFe)7;Cs — mind. 36 wt-% Cr
e Kubisches (CrFe)sC — mind. 70 wt%- Cr

Abbildung 21 stellt den Stabilitdtsbereich der moglichen Cr-Karbide in
Abhéngigkeit von Chrom- und Kohlenstoffgehalt dar.
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Abbildung 21: Stabilitatsbereiche der méglichen Cr-Karbide
in einem Fe-C-Cr Stahl [28].



Theoretische Grundlagen 23

2.5.5 Silizium

Silizium fihrt zu einer verminderten Kohlenstoffloslichkeit im Ferrit. Mit
steigendem Si-Gehalt kommt es auch verstarkt zur Unterdrickung von
Karbidausscheidungen aus dem Austenit. Da Silizium beispielsweise in Zementit
nicht 16slich ist, bildet sich um einen Zementitkeim eine Grenzschicht an
Silizium aus. An dieser Stelle wird lokal die Kohlenstoffaktivitidt erhoht und
somit die Konzentration an Kohlenstoff um den Zementitkeim erniedrigt
(Abbildung 22). Dadurch wird ein weiteres Wachstum des Keims verhindert und
es kommt zu keiner Zementitbildung.

Zementitkeim Zementitkeim

Abbildung 22: Schematische Darstellung der Kohlenstoff-Siliziumkonzentration beziehungsweise der
Aktivitat um einen Zementitkeim [2].

Ab Si-Gehalten von 2-3 Gew.-% entsteht eine vollkommen karbidfreie bainitische
Mikrostruktur. Bei dieser Legierungszusammensetzung besteht das Gefiige nach
entsprechender Abkiihlung aus bainitisch gebildetem Ferrit und mit Kohlenstoff
stark angereichertem Austenit [29]. Ist der Kohlenstoffgehalt im Austenit jedoch
so grof}, das die Bainitbildung vollkommen ausbleibt, spricht man vom
Phénomen der unvollstdndigen Umwandlung [30].
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3 Experimentelles

3.1 Untersuchtes Material
3.1.1 Chemische Zusammensetzung Versuchslegierung ME 1

Im Rahmen des COMET Projektes A1.21 wurden Versuchslegierungen mit einer
geringen Variation an Kohlenstoff von der Deutschen Edelstahlwerke GmbH
hergestellt, um daraus eine Legierungszusammensetzung fiir eine
grofltechnische Anwendung zu entwickeln. In der vorliegenden Arbeit wurde die
Versuchslegierung ME 1 untersucht. Die chemische Zusammensetzungen in
Gewichtsprozent ist in Tabelle 2 ersichtlich.

Tabelle 2: Chemische Zusammensetzung ME1

Chemische Zusammensetzung Versuchslegierung ME1 in [Gew.-%]

C Si Mn Cr Mo Vv

0,35 0,24 0,22 0,52 3,53 0,46

3.1.2 Chemische Zusammensetzung des industriell hergestellten
Schmelze

In Anlehnung an die chemische Zusammensetzung der Versuchslegierung ME 1
wurde eine grofBtechnische Schmelze mittels Blockguss (3 Brammen mit jeweils
2,5 Tonnen) hergestellt und anschlieBend zu Rundstiben umgeformt
(Durchmesser 28 mm), die chemische Zusammensetzung der GroBlcharge ist
Tabelle 3 zu entnehmen. Zu Vergleichsuntersuchungen wurden Proben aus dem
Stangenmaterial der Gro3charge verwendet.

Tabelle 3: Chemische Zusammensetzung der industriell hergestellten Schmelze

Chemische Zusammensetzung Grof3schmelze [Gew.-%]

C Si Mn Cr Mo \Y

0,33 0,30 0,30 0,50 3,00 0,45
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3.1.3 Warmebehandlung

Die gezielte Warmebehandlung zur Erreichung eines weichen bainitischen
Zustandes sowie die Anlasswarmebehandlungen bei dieser Legierung wurden
mit einem Vakuumofen VWC 446-15VC der Fa. Systherms durchgefiihrt. Es
wurde ein Zylinder (Durchmesser 20 mm) der Versuchslegierung (Abbildung 23a)
bei 1020°C fir 30 Minuten austenitisiert und anschlieBend mittels geregelter
Gas-Hochdruckabschreckung mit Stickstoff und einer ungefahren Abkiihldauer
von 330 Sekunden im Temperaturbereich von 800°C bis 500°C auf
Raumtemperatur abgekiihlt (~Abkiihlrate 0,9°C/s). Der Temperatur-Zeitverlauf
der Wiarmebehandlung ist in Abbildung 24 dargestellt. Fir die weiteren
Untersuchungen wurden aus dem Vormaterial Scheiben mit einer Dicke von
8 mm geschnitten und anschlieBend geviertelt, Abbildung 23b. Fur die
Anlassbehandlung wurden 8 Proben bei Temperaturen von 400 bis 640°C jeweils
4 Stunden angelassen und anschlieBend ohne Einbetten analog zu den
lichtmikroskopischen Untersuchungen poliert.
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Abbildung 23: a) Zylinder von Versuchslegierung wurde in Scheiben vorgeschnitten b)
Die einzelnen Scheiben wurden anschlielend fiir die weiteren Untersuchungen
geviertelt.

Abbildung 24: Temperatur-Zeitverlauf der Versuchslegierung ME1 nach dem Austenitisieren.
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3.2 Untersuchungsmethoden
3.2.1 Hartemessungen

Die Héartemessung nach dem Abschrecken sowie nach der Anlassbehandlung
wurde mittels Rockwell C-Verfahren nach DIN EN ISO 6508-1 an einer
Héartepriifmaschine M4C 750 der Firma EMCO TEST durchgefiihrt. Im
geharteten Zustand ergibt sich eine mittlere Harte von 36,8 HRC.

3.2.2 Lichtmikroskopische Untersuchungen

Fiur die lichtmikroskopische Gefiligeanalyse wurden 2 Proben in einer
Einbettpresse Cito-Press 20 der Firma Struers in einer Warmeinbettmasse
DuroFast eingebettet. Die Proben wurden mit Schleifpapier aus Siliziumkarbid
bis auf eine Kérnung von 2000 um geschliffen, anschlieBend mit verschiedenen
Poliersuspensionen, 3 pm und 1 um, zu einer kratzerfreien Oberflache poliert.
Die Oberflachen wurden im Anschluss daran 1 Sekunde lang mit einer Lésung
aus 3% HNO3 und 97% Ethanol geitzt. Zur Abbildung des Gefiiges wurde das
Lichtmikroskop BX51 der Firma Olympus verwendet.

3.2.3 Restaustenitbestimmung

Fiar die Bestimmung des Restaustenitgehaltes wurde an einer nicht
eingebetteten und polierten Probe eine diinne Schicht von 200 pm
elektrochemisch abgetragen. AnschlieBend wurde in einem Diffraktometer
Xstress 3000 G2 der Firma Stresstech GmbH mit einer Cr-Ka-Strahlungsquelle
nach  der  Flachenvergleichsmethode gemall ASTM  E975-03  der
Restaustenitanteil bestimmt. Analog dazu wurde der Restaustenitgehalt
wéahrend des Anlassens (600°C/4Stunden) gemessen.

3.2.4 Korrelative Mikroskopie
(Lichtmikroskop/Rasterelektronenmikroskop)

Mit Hilfe der korrelativen Mikroskopie wurde versucht, die Mikrostruktur mit
verschiedenen Mikroskopietechniken an gleichen Probenstellen zu identifizieren
und so die im Lichtmikroskop detektierten Geflige besser interpretieren zu
konnen. Hierzu wurde eine Probe analog zu den lichtmikroskopischen
Untersuchungen poliert und anschlieend fiir 2 Sekunden in einer Losung aus
3% HNOs3 und 97% Ethanol gedtzt. Zur Untersuchung wurde im Lichtmikroskop
AXIO Imager.M2m der Firma ZEISS eine Probenstelle ausgewahlt und danach
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im Rasterelektronenmikroskop (REM) EVO MA 25 der Firma ZEISS verglichen.
Fiar die lichtmikroskopischen Aufnahmen wurde kein Polarisationsfilter
verwendet, wobei der Unterschied zu den normalen Aufnahmen 1im
Lichtmikroskop auf eine unterschiedliche Auswertesoftware zuriickzufiihren ist.

3.2.5 Energiedispersive Rontgenanalyse (EDX)

Durch Verwendung der energiedispersiven Rontgenanalyse wurde versucht,
Information tber die chemische Zusammensetzung einzelner Bereiche zu
erlangen. Die Untersuchungen wurden mittels EDX-Detektor Apollo 40+ der

Firma EDAX durchgefiihrt. In Abhangigkeit der Grof3e der Karbide, wurde die
Beschleunigungsspannung im Bereich von 5 bis 20 kV variiert.

3.2.6 Rasterelektronenmikroskop mit Focused Ion Beam (REM - FIB)

In einem Focused-Ion-Beam (FIB) wird ein Ionenstrahl zur Bildgenerierung der
Mikrostruktur verwendet. Durch die Wechselwirkung der eintreffenden Ionen
auf der Probenoberfliche konnen sowohl Sekundérelektronen als auch
Sekundarionen zur Bilderstellung genutzt werden. Des Weiteren besitzen die
Ionen geniigend Energie, um einen Materialabtrag an der Probenoberfliche zu
bewirken. Somit koénnen auch mittels FIB dinne Proben fiir TEM-
Untersuchungen préapariert werden. Neben dem Abtragen von Material ist es
auch moglich, gezielt Material an einer gewiinschten Stelle aufzubringen. Die
Kombination aus REM und FIB ermoglicht es, Material im Nanometerbereich
abzutragen und die Schnittflache abzubilden.

Die REM-FIB-Untersuchungen in dieser Arbeit wurden mit der Anlage Auriga-
CrossBeam Workstation der Firma ZEISS durchgefithrt. Dabei wurden
hochauflésende REM-Untersuchungen an mittels FIB préparierten Bereichen
(sogenannte , Cross-Section®) durchgefiihrt, um die Art und Verteilung der
auftretenden Karbide zu charakterisieren. Hierzu wurde die Probe gekippt und
die Oberflache mittels Ionenstrahl abgetragen. Abbildung 25 zeigt die Erstellung
einer solchen ,Cross-Section“, a) zeigt die Oberfliche des zu untersuchenden
Bereiches, b) das Abscheiden einer Platinschicht, um die Kontamination der
Oberflache mit Galliumionen zu reduzieren, c) den Materialabtrag und d) die
fertige ,,Cross-Section“. Der Vorteil dieser Untersuchung besteht darin, dass
durch die Praparation keine Préaparationsartefakte an der zu untersuchenden
Oberflache eingebracht werden.

In Abbildung 26 wird der Ablauf der Probenpridparation und anschlieBenden
Abbildung der Probenoberflache schematisch dargestellt.
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Abbildung 25: Erstellung einer ,,Cross-Section® zur Untersuchung der Mikrostruktur, a) zeigt den
untersuchten Bereich, b) das Abscheiden einer Platinschicht um die Kontamination der Oberfliache
mitGalliumionen zu reduzieren, ¢) den Materialabtrag, d) die fertige ,,Cross-Section®.

Abbildung 26: Mit Hilfe des Ga-Ionenstrahls wird an der gekippten Probe, von links nach rechts, eine
,,Cross-Section“ erzeugt, welche frei von Oberflichenartefakten ist. Die Bildgebung erfolgt anschlie8end
mittels REM [38].
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3.2.7 Electron-Back-Scattered-Diffraction (EBSD)

Durch die EBSD-Technik koénnen Textur und Kristallorientierung einzelner
Korner dargestellt werden. Weiters ermoglicht die EBSD-Technik die
Identifikation von unterschiedlichen Phasen innerhalb eines Gefiiges, sowie die
Darstellung von Gitterverspannungen. Diese Gitterverspannungen kénnen iiber
sogenannte ,Misorientation-Maps“ dargestellt werden. Es konnen Messungen
sowohl im Subkornbereich als auch Messungen iiber mehrere tausend Korner
mit hoher ortlicher Auflésung (200 nm) durchgefithrt werden [31].

In der vorliegenden Arbeit wurde die EBSD-Technik, welche im REM-FIB
eingebaut 1ist, eingesetzt, um die Verteilung des Restaustenits in der
Mikrostruktur zu identifizieren. Zusétzlich wurde eine Misorientation-Map
aufgenommen. Fir diese Untersuchungen wurde im REM-FIB eine Stelle mittels
Ionenstrahl poliert und anschlieBend untersucht. Nachfolgend 1ist die
Bildentstehung im EBSD kurz beschrieben, sowie eine Ubersicht der einzelnen
Abbildungsmoéglichkeiten und der darin enthaltenen Information.

Bildentstehung

Die EBSD-Technik stellt eine Erweiterung des REM dar. Ahnlich der Abbildung
im REM kommt es zu Wechselwirkungen des Priméarelektronenstrahls mit der
Probenoberflache. Die oberflichennahen Elektronen, welche inelastisch gestreut
werden, besitzen beinahe dieselbe Energie wie die Primérelektronen. Erfiillen
diese Riickstreuelektronen die Bragg-Beziehung, kommt es zur konstruktiven
Interferenz und es entsteht ein Beugungskegel. In Abhéingigkeit des Abstands
zwischen Probe und Detektor, sowie des Offnungswinkels des Kegels, entsteht
am Phosphorschirm eine Gerade. Durch eine inhomogene Energieverteilung der
Rickstreuelektronen entsteht statt zweier Linien ein Beugungsband, das
sogenannte Kikuchiband. Alle Punkte eines Kikuchibands und deren Helligkeit
werden durch eine Kamera aufgenommen und durch eine Software
transformiert. Das Ergebnis dieser Transformation sind Kikuchilinien, welche
zur Identifizierung der Kristallorientierung dienen. Jene Punkte, in denen sich
Kikuchilinien schneiden, stellen die Zonenachsen dar [31].

Image Quality (IQ) Map

Jedem Messpunkt der Kikuchibidnder wird vor der Transformation durch die
Software ein Grauwert zugeordnet und kann danach als Graustufenbild
angezeigt werden. Dadurch liasst sich auf die Qualitiat des Scans schlielen. Je
heller ein Bildpunkt ist, desto besser passen die Messpunkte aus den
Kikuchibdndern mit den Materialdaten aus der Softwaredatenbank zusammen.
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Versetzungen, Korngrenzen oder andere Oberflichenartefakte wirken sich
negativ auf die Bilddarstellung aus [31].

Inverse Pole Figure (IPF) Map

Fir jeden Messpunkt wird die kristallographische Orientierung bezogen auf eine
frei wahlbare Richtung berechnet und entsprechend einer Verteilung durch
verschiedene Farben dargestellt.

3.2.8 Transmissionselektronenmikroskop (TEM)-Untersuchungen

Um einen Einblick in die Substruktur der Versuchslegierung zu bekommen,
wurden mit dem Transmissionselektronenmikroskop (TEM) CM12 der Firma
Phillips am Erich-Schmid-Institut der Osterreichischen Akademie der
Wissenschaften (ESI) Untersuchungen durchgefiihrt. Des Weiteren wurden
Untersuchungen am TEM-TECNAI F20 der Firma Fei am USTEM (Universitéire
Einrichtung fiir Transmissionsmikroskopie) in Wien durchgefiihrt. Fir die TEM-
Untersuchungen wurden Zylinder mit 3 mm Durchmesser aus den Scheiben
gefertigt, Abbildung 27. Anschlieend wurden Plattchen von 200 pm Dicke
vorgeschnitten und mit Schleifpapier aus Siliziumkarbid bis zu einer Kérnung
von 4000 pm und auf eine Probendicke von ungefihr 80 um geschliffen. Das
Diinnen der Proben bis zur endgiltigen elektronentransparenten Dicke erfolgte
uber elektrochemisches Polieren mittels 60%-igen Perchlorsdure und einer
Spannung von 23,5 Volt.

Abbildung 27: Aus dem Rohmaterial wurden Zylinder
mit 3mm Durchmesser gefertigt und danach Pliattchen
mit einer Dicke von 200 pm geschnitten.
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3.2.9 Energy-Filtered-Transmission Electron Microscopy (EFTEM)

Zur Charakterisierung der Karbide im Nanometerbereich wurden EFTEM-
Untersuchungen am Institut fur Elektronenmikroskopie und Nanoanlyse
(FELMI) in Graz durchgefiihrt. Verwendet wurde das TEM Tecnai F20 der
Firma FEI. Die untersuchte Probe wurde am MCL mittels Zielpriaparation im
REM-FIB préapariert, Abbildung 28a zeigt die frei gelegte und durch
Platindeposition angeschweillte Lamelle am Mikromanipulator, Abbildung 28b
die Entnahme der TEM-Lamelle und Abbildung 28c die TEM-Lamelle vor dem
abschliefenden Dinnen auf eine ungefdhre Dicke von 20 Nanometer.

10 pm EHT = 2,00 kV Signal A = InLens B.Sartory Date :2 Feb 2015 me o

0m EHT = 2.00 kv " Signal A= InLens B.Sartary Date :2 Feb 2015 _ L.
— WO = 5.0 mm Mag= 100KX il Nar } { o = ME1-TEM_32.41 C

WO= 50 mm Mag= 100KX

1pm EHT = 2.00 kV Signal A = InLens B.Sartory " Date :2 Feb 2015 —E
WD = 5.0 mm Mag= 6.00KX File Name = ME1-TEM_34.tif *7"’ =

Abbildung 28: a, b) Entnahme der TEM-Lamelle im REM-FIB mittels Mikromanipulator, ¢c) TEM-Lamelle vor
abschliefendem Diinnen.
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Des Weiteren wird kurz die Funktionsweise des EFTEM erlautert. Im EFTEM
wird wie im herkommlichen TEM eine Probe mit einem hochenergetischen
Elektronenstrahl durchstrahlt. Das vergroBerte Bild wird jedoch anschlielend in
einem magnetischen Prisma in Bezug auf den Energieverlust der Elektronen
aufgeteilt, dadurch entsteht ein sogenanntes ,electron-energy-loss-spectrum®
(EELS). Mit Hilfe eines Spaltes, welcher auf eine gewlinschte Energiebandbreite
eingestellt werden kann, wird der gewéidhlte Bereich des Spektrums iber eine
elektrooptische Einheit auf einen CCD-Detektor gelenkt. Wird der Spalt auf eine
elementspezifische Ionisationskonstante eingestellt, kann die laterale Verteilung
dieses Elements gemessen werden. Es entsteht dadurch ein energiegefiltertes
Bild, welches nur Elektronen des zuvor gewihlten Bereiches aus dem EELS
enthéalt. Somit ermoglicht das EFTEM die Verteilung der chemischen Elemente
einer Probe mit hoher lateraler Auflésung (1-3nm) wiederzugeben. Es miissen
jedoch immer mehrere Bilder eines energiegefilterten Bildes aufgenommen
werden, um den Untergrund vom eigentlichen Bild zu differenzieren. Abbildung
29 zeigt einen schematischen Aufbau eines EFTEM [32].
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Abbildung 29: Schematischer Aufbau eines EFTEM [32].
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3.2.10 Dilatometrie

Zur Untersuchung der Gefiigeentwicklung widhrend des Abkiihlens aus dem
Austenitgebiet wurden mittels Abschreckdilatomer DIL805L von der Firma Béahr
mit induktivem Heizsystem und integrierter Gaskiithlung N2/He Versuche mit
unterschiedlichen Abkiihlraten durchgefithrt. Hierzu wurden aus dem
grofltechnisch hergestellten Stabmaterial Dilatometerproben (Durchmesser
4mm, Liange 10 mm) gefertigt. Die Ergebnisse wurden mit dem Zeit-
Temperatur-Umwandlungs Schaubild der Versuchslegierung ME1, welches von
DEW erstellt wurde, verglichen.

3.2.11 Thermo-Calc Berechnungen

Um einen Uberblick der méglichen auftretenden Phasen beziehungsweise
Karbide wahrend der Abkiihlung zu bekommen, wurde die Versuchslegierung
ME1 mittels der Software Thermo-Calc 3.0.1 berechnet. Als Datenbank wurde
die Stahldatenbank TCFE3 verwendet. Mit Hilfe dieser Software koénnen
thermodynamische Berechnungen von Mehrphasensystemen durchgefiihrt
werden. Es konnen sowohl Phasendiagramme, Phasenanteile und
stabile/metastabile Phasengleichgewichte bestimmt werden [33]. In dieser Arbeit
wurden die Phasenanteile 1im Temperaturbereich von 1050°C Dbis
Raumtemperatur berechnet.
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4 Ergebnisse

4.1 Gleichgewichtsberechnung der Phasen

Da sich mit der Software Thermo-Calc nur Gleichgewichte berechnen lassen, sind
die Ergebnisse nur bedingt mit den in der Realitat auftretenden Phasen zu
vergleichen. Jedoch kann ein Uberblick iiber die auftretenden Phasen gewonnen
werden. In Abbildung 30 ist eine Ubersicht der Phasenanteile im
Temperaturbereich von 500 bis 1060°C dargestellt. Unterhalb von 500°C kommt
es zu keinen signifikanten Umwandlungsprozessen mehr.

Mit sinkender Temperatur kommt es zur Phasenumwandlung beziehungsweise
zum Zerfall von Karbiden und zur Bildung neuer Karbide. Die Phasen welche in
der Berechnung vorkommen sind in Tabelle 4 aufgelistet.

Tabelle 4: Phasenbezeichnung im Thermo-Calc

Phasenbezeichnung Anmerkung
Liquid Schmelze
FCC_A1 Austenit
FCC_A1#2 MC-Karbid
BCC_A2 Ferrit
HCP_A3#2 M.C-Karbid
M6C MsC-Karbid
M7C3 M-Cs-Karbid
M23C6 Mnge-Karbid

Im Temperaturbereich zwischen 850 und 1060°C (Abbildung 31) beginnen sich
MC und MsC-Karbide auszuscheiden. Bei 880°C beginnt die Umwandlung von
Austenit in Ferrit. Bei 822°C beginnt sich das MsC-Karbid aufzulésen und es
bildet sich M2C (Abbildung 32). Wihrend dem weiteren Abkiihlen bildet sich
immer mehr M2C-Karbid aus. Die Austenitumwandlung in Ferrit ist bei 750 °C
abgeschlossen, gleichzeitig bildet sich M23Cs aus, wie in Abbildung 33 zu sehen
ist. Ab 500 °C bleiben die Phasenanteile anndhernd gleich. Somit ergeben sich
bei Raumtemperatur MC, M2C und M23Ces Karbide in der ferritischen Matrix.

M23Ce bildet sich meist beim Weichglithen oder beim Anlassen bei sehr hohen
Temperaturen. Deshalb ist dieses Karbid beim kontinuierlichen Abkiihlen nicht
zu erwarten. Die Ausscheidung von MC und M2C-Karbiden wéhrend des
Abkiihlens 1ist hingegen moglich und deshalb sind diese Karbide bei
Raumtemperatur moglicherweise in der Mikrostruktur vorhanden [34].
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Abbildung 30: Darstellung der Phasenanteile der Versuchslegierung -ME1 im Temperaturbereich von 500 bis

1050°C.
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Abbildung 31: Darstellung der Phasenanteile der Versuchslegierung ME1 im
Temperaturbereich von 850 bis 1060°C.
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Abbildung 32: Darstellung der Phasenanteile der Versuchslegierung ME1 im
Temperaturbereich von 800 bis 840°C.

36



Ergebnisse

0.0225 M2C

0.0200 4

0.01751

0.0150

MC

0.0125

0.0100 1

Amount of all phases [Mole]

Austenit

0.0075 1

0.0050 {

0.0025 1

M23C6

FCC_A1
= FCC_A1#2
—  HCP_A3#2
—  M23Cs

0.0000
650 675

700 725

750 775 800

Temperature [Celsius]

Abbildung 33: Darstellung der Phasenanteile der Versuchslegierung ME1 im
Temperaturbereich von 600 bis 820°C.
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4.2 Lichtmikroskopische Untersuchung

Anhand der LIMI-Aufnahmen léasst sich eine erste Aussage lber das nach der
Wairmebehandlung eingestellte Geflige machen. Es handelt sich um ein kérniges
Bainitgefiige, welches in Abbildung 34 (lichtmikroskopische Aufnahme, 1000x
VergroBerung) dargestellt ist. Anhand dieser Aufnahmen lassen sich lediglich
helle beziehungsweise weille Bereiche mit einer geringen Struktur, sowie
Bereiche mit einer starken inneren Struktur (schwarz) unterscheiden. Eine
genauere Aussage uber die Struktur und Art der Gefligeelemente ist mittels
LIMI nicht moéglich. Um genauere Kenntnis dieser Bereiche zu erlangen, wurde
korrelative Mikroskopie angewandt.

Bereiche mit starker Bereiche mit geringer
innerer Struktur innerer Struktur

Abbildung 34: Korniges Bainitgefiige der Versuchslegierung ME1 nach kontinuierlichen
Abkiihlung.
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4.3 Korrelative Mikroskopie

Um die mittels LIMI nicht klar unterscheidbaren Gefiigebereiche besser
charakterisieren zu konnen, wurde eine ausgewéahlte Probenstelle im
Lichtmikroskop aufgenommen und anndhernd die gleiche Position im REM
genauer untersucht. Dazu wurde die Technik der korrelativen Mikroskopie
angewandt. Abbildung 35 zeigt die LIMI-Aufnahme des Gefiiges mit dem in blau
gekennzeichneten Bereich, welcher im REM, Abbildung 36, ndher untersucht
wurde.

Abbildung 35: Lichtmikroskopische Aufnahme der Versuchslegierung nach der
Wirmebehandlung. Der durch das blaue Rechteck markierte Bereich wurde
genauer im REM analysiert.

Der Unterschied zu der lichtmikroskopischen Aufnahme in Abbildung 34 liegt
einerseits in einer lingeren Atzdauer und andererseits wurde Abbildung 35 an
einem anderen Lichtmikroskop aufgenommen.

Aus Abbildung 36 ist ersichtlich, dass jene Bereiche, welche im Lichtmikroskop
welll erscheinen, weitgehend frei von Ausscheidungen sind. Die dunkleren
Bereiche hingegen weisen zahlreiche Ausscheidungen auf. Die markierten
Bereiche in Abbildung 36 wurden noch geringfiigig vergrof3ert aufgenommen und
sind in Abbildung 37 dargestellt.
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Abbildung 36: REM-Aufnahme zum korrespondierenden markierten Bereich in Abbildung 34.

Aus den Detailaufnahmen ist zu erkennen, dass in den Bereichen wo es
Ausscheidungen gibt, sich diese lamellenartig anordnen. Jedoch sind auch voéllig
regellose Anordnungen von Ausscheidungen zu sehen. In einigen Bereichen sind
die Ausscheidungen so fein, dass sie selbst im REM nicht mehr aufzulésen sind.

In Anlehnung zur Literatur des kornigen Bainits ist diese Mikrostruktur nicht
ungewOhnlich und entspricht dem zweistufigen Bildungsmodell nach Z.X. Qiao
et. al [18]. Ein Unterschied ergibt sich hinsichtlich der ersten Stufe des Modells,
wonach sich auch in der weitgehend ferritischen Matrix Karbide ausscheiden.
Dies deutet darauf hin, dass in diesen Bereichen vermutlich der Austenit
stabilisiert wurde und es vermutlich zu einer Karbidausscheidung gekommen ist.
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Abbildung 37: Detailaufnahmen aus Abbildung 35. Es finden sich Bereiche, in denen es zu Ausscheidungen
gekommen ist. In jenen Bereichen, in denen sich keine Ausscheidungen zeigen, handelt es sich vermutlich
um eine ferritische Matrix mit stabilisiertem Restaustenit.
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4.4 Hochauflosende Charakterisierung der Mikrostruktur
4.4.1 Karbide in der Mikrostruktur

Abbildung 38 zeigt die mittels FIB freigelegte Mikrostruktur (,Cross-Section®)
der Versuchslegierung ME1. Erkennbar sind globulare Karbide (1), welche sich
nur teilweise beim Austenitisieren aufgelost haben und deshalb nicht wahrend
des Abschreckens entstanden sind. Diese Karbide werden im Weiteren als
,Primarkarbide“ bezeichnet. Entlang von Korngrenzen (2) und innerhalb der
Korner sind feine Karbide beziehungsweise Karbidzeilen (3) ersichtlich. Einige
Korner sind weitgehend karbidfrei beziehungsweise konnen die Karbide mittels
REM nicht aufgelost werden (4).
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Abbildung 38: REM-Aufnahme der Mikrostruktur, (1) Primarkarbide, welche sich beim Austenitisieren nicht
beziehungsweise nur teilweise auflosen, (2) feine Karbide an Korngrenzen, (3) Karbidzeilen innerhalb der
Korner, (4) weitgehend karbidfreies Korn.

Um eine ungefiahre Einschitzung tber die chemische Zusammensetzung der
Karbide zu erlangen, wurde an verschiedenen Stellen ein EDX-Spektrum
aufgenommen. Abbildung 39 zeigt die untersuchten Stellen, an denen ein
Spektrum aufgenommen wurde.

4@
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Abbildung 39: Positionen der EDX-Messungen zur Identifizierung der
chemischen Zusammensetzung der Karbide: (I) Matrix, (IT)
Primarkarbid, (III) Karbid in Korn, (IV) Karbid an Korngrenze, (V)
Einschluss.

In Abbildung 40 ist das EDX-Spektrum der Matrix (I) zu sehen. Diese Aufnahme
dient als Referenzmessung, um einen Unterschied zu den anderen Stellen

aufzuzeigen.

4.0 450

Abbildung 40: EDX-Spektrum der Matrix (Bereich I).



Ergebnisse 44

Das EDX-Spektrum des Primérkarbides (II) ist in Abbildung 41 dargestellt. Bei
den Priméarkarbiden handelt es sich weitgehend um molybdanreiche Karbide.
Das Spektrum weist ebenfalls einen hoheren Kohlenstoffgehalt als die Matrix
auf. Der erhéhte Anteil an Gallium ist auf eine Kontamination durch den FIB-

Schnitt zuriuckzufuhren.

Abbildung 41: EDX-Spektrum des Priméarkarbides (Bereich II).

Die EDX-Spektren der Stellen (III) und (IV) sind in Abbildung 42 mit dem
Spektrum der Matrix tiberlagert dargestellt. Die rote Linie kennzeichnet das
Spektrum der Matrix, die grine Linie das Spektrum des Karbids an der Stelle
(IITI) und die braune Linie stellt das Spektrum des Karbids an der Korngrenze
(IV) dar. Beide Analysen der Karbide (III+IV) weisen im Vergleich zur Matrix
einen erhohten Kohlenstoffgehalt auf. An der Stelle (III) kénnte es sich um ein
Eisenmischkarbid handeln, da ein geringerer Molybdangehalt vorliegt. Bei dem
Karbid an Stelle (IV) handelt es sich ebenso um ein molybdanhéltiges Karbid,
der geringere Molybdananteil dieses Karbides im Vergleich zu den
Priméarkarbiden liegt im geringeren Volumenanteil des Karbides zum
analysierten Volumen.

Das EDX-Spektrum an der Stelle (V) zeigt einen hohen Schwefelpeak, daraus
lasst sich ableiten, dass es sich vermutlich um einen sulfidischen nicht-
metallischen Einschluss handelt. Das Spektrum ist in Abbildung 43 dargestellt.
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Abbildung 42: ﬁberlagertes EDX-Spektrum der Positionen (I) rot, (III) griin und
(IV) braun.

Abbildung 43: Das EDX-Spektrum der Stelle (V) zeigt einen erhéhten
Schwefelgehalt.
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4.4.2 Elementverteilung

Zusatzlich zu den punktuellen EDX-Analysen wurde eine flaichige EDX-Messung
(sogenanntes EDX-Mapping) zur Ermittlung der Elementverteilung durch-
gefiihrt. Dies lieferte eine Elementverteilung wie in Abbildung 44 ersichtlich ist,
a) zeigt die untersuchte Stelle, b) die Verteilung des Eisens, c) die Verteilung von
Molybdén und d) die Verteilung von Vanadium im untersuchten Bereich. Aus
diesem EDX-Mapping wird deutlich, dass die meisten Karbide, welche sich beim
Austenitisieren nicht oder nur teilweise auflésen erhohte Molybdan-Anteile
aufweisen. Jedoch finden sich auch einige Karbide, welche einen erheblichen
Anteil an Vanadium zeigen. Des Weiteren konnte es sich auch um eisenreiche
Mischkarbide handeln.

Durch die Elementverteilung konnte jedoch keine Information tber die
chemische Zusammensetzung der feinen Karbidzeilen innerhalb der Korner
gewonnen werden. Dies liegt am Verhaltnis des geringen Karbidvolumens zum
analysierten Volumen. Das analysierte Volumen beziehungsweise die Grofle der
sogenannten ,Wechselwirkungsbirne“ variiert in Abhéingigkeit von Material.
Andererseits konnte es sich bei den Karbidzeilen um Zementit oder eisenreiche
Mischkarbide handeln, welche im Zuge dieser Messung nicht detektiert werden
konnen.
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Abbildung 44: Elementverteilung anhand der EBSD-Untersuchung. a) Untersuchte Flache (IQ), b) Verteilung
des Eisens, ¢) Verteilung von Molybdén, d) Verteilung von Vanadium.
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4.4.3 Karbide in der Submikrostruktur

Durch TEM-Untersuchungen wurde versucht, die feinen Karbidzeilen in der
Submikrostruktur zu charakterisieren, sowie die Kristallstruktur einzelner
Karbide zu bestimmen. Die Untersuchungen am USTEM ergaben eine M2C
Kristallstruktur von stdbchenférmigen Karbiden, welche in Abbildung 45a
dargestellt sind. Abbildung 45b zeigt das dazu korrespondierende Beugungsbild.
Die Auswertung dieser Aufnahme wurde am USTEM mittels der
Auswertesoftware JEMS durchgefiihrt.

Abbildung 45: a) Untersuchtes stabchenformiges Karbid in der Submikrostruktur b) zeigt das zu a)
korrespondierende Beugungsbild.

In weiteren Untersuchungen am CM12-Gerat des ESI wurden weitere
stabchenférmige Karbide, welche sich parallel in der Submikrostruktur
anordnen, untersucht. Diese Karbide weisen eine mittlere Lange von 400 nm und
eine mittlere Breite von 40 nm auf. Der Abstand zwischen den einzelnen
Karbiden betriagt 100 nm. Abbildung 46 zeigt TEM-Aufnahmen dieser Karbide.

Diese Aufnahmen weisen verstarkt auf den Bildungsmechanismus der zweiten
Stufe der kérnigen Bainitbildung hin. Wahrend der Abkiihlung wachsen einzelne
Bainitlatten zusammen und schlielen einen Bereich von Austenit ein, welcher
bei weiterer Abkiihlung in Zementit oder Restaustenit/Martensit umwandelt.

In den Untersuchungen konnte nicht eindeutig bestimmt werden, um welche
Ausscheidungen es sich hier handelt. Dies liegt einerseits an der begrenzten
Auflésung des CM12, da auf Grund der vorhandenen Objektblenden nicht gezielt
ein Karbid untersucht werden kann. Andererseits ist die Bestimmung von
Zementit nicht einfach, da anhand der orthorombischen Kristallstruktur eine
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grofe Anzahl an Beugungsreflexen in Frage kommt. Eine eindeutige
Lattenstruktur wie es beim oberen und unteren Bainit der Fall ist, wurde in den

Untersuchungen nicht gefunden.

%

o : S R i

Abbildung 46: TEM-Aufnahmen der feinen Karbide in der Submikrostruktur. Die Karbide bilden eine parallele Anordnung mit
einem Abstand von 100 nm zueinander. Die mittlere Lange dieser Karbide betrigt 400 nm und die mittlere Breite 40 nm.

In den EFTEM-Untersuchungen konnten nanometergroe Karbide
(Lange~80 nm, Breite~10 nm) hinsichtlich ihrer chemischen Zusammensetzung
néher charakterisiert werden. Ferner wurde festgestellt, dass nicht alle
Priméarkarbide Molybdankarbide sind, es finden sich auch Chromkarbide sowie
Mischkarbide aus Chrom und Molybddn. In Abbildung 47 ist der Bereich,
welcher diinn genug fiir die EFTEM-Untersuchungen war, markiert. Innerhalb
dieses Bereiches wurde an drei Stellen die Elementverteilung mittels EFTEM
gemessen.
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Abbildung 47: Untersuchte Stellen der TEM-Lamelle mittels EFTEM.
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Die Elementverteilung an der Stelle (1) ist in Abbildung 48 dargestellt, a)
Kohlenstoff, b) Chrom, ¢) Molybdédn und d) Mangan.

Es zeigt sich, dass es sich in den meisten Fallen um molybdanreiche Karbide
handelt. Jedoch weisen manche Primarkarbide auch Chrom Anteile auf.

Abbildung 48: Elementverteilung an der Stelle (1), a) Kohlenstoff, b) Chrom, c)
Molybdéan und d) Mangan.

Um genauere Kenntnis tber die chemische Zusammensetzung zu erlangen
wurden an ausgewéahlten Stellen, Abbildung 49, EELS-Spektren aufgenommen
und ausgewertet. Ahnlich wie bei EDX-Spektren kann aus den Intensitdten der
detektierten Elemente eine quantitative chemische Zusammensetzung abgeleitet
werden. In Tabelle 5 sind die chemischen Zusammensetzungen der Stellen 1 bis
6 aufgelistet, wobei diese Zusammensetzungen nur als Richtwerte dienen, da der
genaue Anteil der Matrix am Gesamtsignal nicht bestimmt werden konnte.
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Abbildung 49: An den Stellen 1-5 wurden EELS-Spektren aufgenommen und
ausgewertet. Stelle 6 konnte auf Grund des kleinen Karbidvolumens nicht
analysiert werden.

Tabelle 5: Chemische Zusammensetzung der untersuchten Stellen aus Abb.48 in at.-%

26,2 52,1 18,2 3,4 - - -

28,2 - - - 34,6 37,3 -

33,1 43,6 17,2 6,2 - - -

51,8 33 7,7 7,5 - - -

58,2 27,2 5,3 9,3 - - -
Konnte nicht ndher analysiert werden

Anhand der EELS-Spektren wurde im Karbid an der Position 1 Molybdidn und
Vanadium festgestellt. Im Vergleich zur EFTEM Aufnahme wurde im EELS-
Spektrum jedoch kein Chrom detektiert. An Position 2 wurde ein erhdhter
Mangan und Schwefel Anteil detektiert, hier handelt es sich wahrscheinlich um
einen sulfidischen Einschluss. Das Molybdan-Primarkarbid an Position 3 weist
einen geringen Vanadiumanteil auf. An den Stellen 4 und 5 handelt es sich um
Molybdankarbide mit geringfligig hoherem Vanadiumgehalt. Aufgrund der
geringen GrofBe dieser Karbide koénnte dieser Anteil jedoch aus der Matrix
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stammen. An der Stelle 6 konnte keine Zusammensetzung bestimmt werden, da
das Karbid im Vergleich zum analysierten Volumen zu klein ist.

An der Stelle (2) wurden fir die Elemente Fe, Mn, Mo und V jeweils zwei Bilder
aufgenommen worden (Abbildung 50). Ein Bild kurz vor der Ionisierungsenergie
(,Pre-Edge“-Aufnahmen) des jeweiligen Elementes und ein Bild bei der
Ionisierungsenergie (,Post-Edge“-Aufnahmen). Durch Vergleich der beiden Bilder
kann festgestellt werden, welches Element angeregt wurde und somit in der
Mikrostruktur vorliegt (Kontrast hell-dunkel). So zeigt Abbildung 50 a) Fe, c)
Mn, e) Mo, g) V die Aufnahmen kurz vor der Ionisierungsenergie und
Abbildungen 50 b) Fe, d) Mn, f) Mo, h) V die Bilder bei den jeweiligen
Ionisationsenergien.

Abbildung 50: EFTEM-Aufnahmen von a-b) Fe, c-d) Mn, e-f) Mo, g-h) V, vor der jeweiligen
Ionisierungsenergie (Abb. Oben) und bei der Ionisierungsenergie (Abb. Unten), an der Stelle (2).

Vanadium und Molybdén zeigen einen klaren Unterschied zwischen den
Aufnahmen, daraus lasst sich schlieen, dass die Nanokarbide in diesem Bereich
vorwiegend aus diesen beiden Elementen bestehen.

Die Elemente Eisen und Mangan zeigen im Hinblick auf die Nanokarbide keinen
deutlichen Kontrast. In den gréBeren Karbiden, die in den Abbildungen 50 zu
sehen sind, zeigen sie jedoch einen markanten Unterschied.

Die Stelle (3) wurde analog zur Stelle (2) untersucht, die Pre-und Post-Edge
Aufnahmen sind in Abbildung 51 dargestellt. In dieser Untersuchung konnte
neben den Nanokarbiden auch eine Karbidzeile wie sie in den REM-
Untersuchungen zu sehen war, analysiert werden. Anhand der EFTEM-
Aufnahmen léasst sich zeigen, dass sich die Karbidzeilen aus einzelnen kleineren
globularen (Durchmesser ~75nm) molybdénreichen Karbiden mit einem geringen
Vanadiumanteil zusammensetzten.
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Abbildung 51: EFTEM-Aufnahmen von a-b) Fe, c-d) Mn, e-f) Mo, g-h) V vor der jeweiligen Ionisierungsenergie
(Abb. Oben) und bei der Ionisierungsenergie (Abb. Unten), an der Stelle (3).

AbschlieBend lasst sich sagen, dass die Nanokarbide und die zeilig angeordneten
Karbide aus Vanadium und Molybdan zusammengesetzt sind. Die Priméarkarbide
weisen jedoch unterschiedliche chemische Zusammensetzungen auf.
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4.4.4 Verteilung des Restaustenits

Es wurde rontgenographisch ein Restaustenitanteil von 11,5 % gemessen. Um die
Verteilung des Restaustenits zu bestimmen wurde im REM-FIB eine Stelle
prapariert, welche analog zu den korrelativen Untersuchungen Bereiche
aufweist, in denen sich weitgehend keine Karbide befinden und ein erhdhter
Restaustenitanteil erwartet werden kann. Hierzu wurde an dem rot markierten
Bereich in Abbildung 52 eine EBSD-Aufnahme erstellt.

¢
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Abbildung 52: Im REM-FIB wurde eine Stelle zur EBSD-Untersuchung pripariert,
das EBSD wurde in dem rot markierten Bereich aufgenommen.

In Abbildung 53 sind nun die EBSD-Aufnahmen dargestellt, a) zeigt die
untersuchte Stelle, b) die Verteilung der Kristallorientierungen im untersuchten
Bereich (IPF-Map), c) ein tiberlagertes Bild aus IPF und IQ und d) die Verteilung
des Austenits im Gefiige. Die Kristallorientierungen aus Abbildung 53 b) kénnen
durch das Standardverteilungsdreieck, welches in Abbildung 54 dargestellt ist,
zugeordnet werden. Aus der IQ-Map lasst sich anhand der unterschiedlichen
Grauwerte bereits erkennen dass in der Matrix andere Phasen auftreten,
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insbesondere in jenen Kornern, die frei von Karbiden sind. In Abbildung 53 b) ist
ersichtlich, dass der Restaustenit, welcher innerhalb eines Kornes stabilisiert
wurde, anndhernd dieselbe Kristallorientierung aufweist. Aus diesen Aufnahmen
lasst sich schlielen, dass innerhalb der scheinbaren karbidfreien Bereiche ein
erhohter Anteil an Restaustenit vorliegt. Dies bestitigt nun die Annahme, dass
diese Bereiche in der ersten Bildungsstufe des kornigen Bainits entstanden sind.

Des Weiteren wurde eine ,Misorientation-Map“ aufgenommen, welche in
Abbildung 55 dargestellt ist. Eine ,Misorientation-Map“ beschreibt eine lokale
Desorientierung zwischen benachbarten Bereichen. Die gréBte Desorientierung
liegt in der Nahe der Primarkarbide vor, dies lasst sich durch die hexagonale
Kristallstruktur der Mo2C-Karbide erklaren (Gitterkonstanten: a = 3,007 A, c=
4,729 A).

Ausgehend von den REM / EBSD Aufnahmen kann die Grof3e des stabilisierten
Austenits bereits abgeschéatzt werden. Bei 2000-facher Vergro3erung konnen eine
Breite des Restaustenits von ungefdhr 0,5 pm und eine Linge von 1 pm
festgestellt werden. In den TEM-Untersuchungen konnte die Grofle des
Restaustenits genauer bestimmt werden. Die stabilisierten Austenitbereiche
weisen eine ungefihre Linge von 700 nm und eine Breite von 120 nm auf.
Abbildung 56 a, b zeigen die TEM-Aufnahmen des Restaustenits mit den dazu
korrespondierenden Beugungsbildern.
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Abbildung 53: zeigt die a) IQ der untersuchten Stelle, b) IPF c) iiberlagertes
Bild aus IPF und IQ und d) Verteilung des Austenits im Gefiige.

111

001 101

Abbildung 54: Standardverteilungsdreieck der
Kristallorientierungen im Austenit.
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Abbildung 55: Misorientation-Map der untersuchen Stelle im EBSD. In den roten

Bereichen liegt eine Desorientierung von 5° zwischen den benachbarten Bereichen vor.
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Abbildung 56: a), b) TEM-Aufnahmen des Restaustenits in der Versuchslegierung ME 1
mit den dazu korrespondierenden Beugungsbildern.
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4.5 Anlassbehandlung
4.5.1 Harteverlauf wahrend des Anlassens

Um das Aushérteverhalten der Versuchslegierung ME 1 zu untersuchen, wurden
8 Proben bei verschiedenen Temperaturen 4 Stunden angelassen. Die dabei
erzielten Harteanstiege sind in Tabelle 6 zusammengefasst und der Verlauf des
Aushéarteverhaltens, ist in Abbildung 57 dargestellt. Die Versuchslegierung ME 1
zeigt im abgeschreckten Zustand bei Raumtemperatur eine Ansprunghérte von
36,8 HRC. Mit steigender Anlasstemperatur nimmt die Harte zu, dies liegt an
der Bildung von Sekundéarhartekarbiden. Das Maximum der Harte von 46,3 HRC
wird bei ungefiahr 600°C Anlasstemperatur erreicht. Bei weiterem Erhéhen der
Anlasstemperatur kommt es bereits zum Auflésen von Karbiden. Dadurch sinkt
die Harte ab Temperaturen 620°C wieder ab.

Tabelle 6: Aushéirteverhalten der Versuchslegierung ME1,
Anlassdauer 4 Stunden

Probe | Temperatur [°C] | Héarte [HRC]
1 25 36,8
2 400 36,8
3 500 38,2
4 550 40,4
5 580 44,2
6 600 46,3
7 620 46
8 640 45,6
50 —
48
46 - L.
44 .
0 |
. 40_- /_..J
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Abbildung 57: Harte-Temperaturverlauf der Versuchslegierung wihrend des Anlassens.
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4.5.2 Verhalten des Restaustenits wahrend des Anlassens

Der Restaustenitgehalt wurde wiahrend des Anlassens bei verschiedenen
Temperaturen gemessen, die Ergebnisse sind in Tabelle 7 aufgelistet. Abbildung
58 zeigt den Verlauf des Restaustenits wiahrend des Anlassens. Der
Restaustenitgehalt bei der fiir diese Untersuchung verwendeten Probe lag nach
dem Abschrecken bei 12,25 %. Im Temperaturbereich zwischen 100 und 600°C
verringert sich der Restaustenitgehalt bis er bei ca. 550°C unter die
Detektionsgrenze von 2 % fallt.

Tabelle 7: RA-Gehalte nach dem Anlassen fiur 4h

Temperatur | Restaustenitgehalt [Gew.-%]
25 12,25
114 12,87
268 10,52
430 3,49
571 1,78
600 1,76

Abbildung 58: Restaustenitgehalt nach dem Anlassen fiir 4h.
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4.6 Vergleich Versuchslegierung / Stabmaterial

Im Rahmen des COMET-Projektes A1.21 wurde fiir die Versuchslegierung ME 1
ein kontinuierliches ZTU von DEW aufgenommen (Abbildung 59). Die
Austenitisierungsbedingungen sowie die My/Ms, Acs/Aci—Temperaturen sind in
Tabelle 8 angegeben.

Die Abkiihlgeschwindigkeiten werden im Folgenden mit A-Werten angegeben.
Der A-Wert ist definiert als jene Abkiihlzeit dividiert durch 100, welche ein Stahl
bei der Abkiihlung von 800 auf 500°C bendétigt. In der Versuchslegierung wurde
bei A0.2 ein rein martensitisches Gefiige festgestellt (kritische
Abkiihlgeschwindigkeit). Bei geringeren Abkiihlraten (héheren A-Werten) treten
bereits Spuren von Bainit auf.

Um Vergleiche zwischen der Versuchslegierung und dem industriell
hergestellten Stabmaterial aufzuzeigen, wurden im Dilatometer unterschiedliche
Abkiihlversuche, in Anlehnung an das ZTU-Diagramm, am Stabmaterial
durchgefiihrt.  Abbildung 60 zeigt die  Abkuhlkurven aus den
Dilatometerversuchen, wobei die roten Punkte die Umwandlungspunkte
darstellen. Die rote Abkiihlkurve stellt lediglich die maximal erreichbare
Abkiuhlrate des Dilatometers dar (A~0.01).

Tabelle 8: Austenitisierungsbedingungen, Ms/Mr und Acs/Ac1 der Versuchslegierung
ME 1 bei der Erstellung des kontinuierlichen ZTU-Schaubildes [35].

Austenitisierungsbedingungen | 1020°C /20 min
My/Mg 385 /235 °C
Acs/Act 780/ 875°C

Temperatur —»

Abbildung 59: kontinuierliches ZTU-Schaubild der Versuchslegierung ME 1 [35].
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Abbildung 60: Abkiihlkurven aus den Dilatometerversuchen des Stabmaterials.
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Um nun Vergleiche anzustellen, wurden die Abbildungen 59 und 60 in Abbildung

61 uberlagert dargestellt.
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Abbildung 61: Uberlagerung des ZTUs aus Abbildung 59 mit den Abkiihlkurven des Stabmaterials

aus Abbildung 60.
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Aus Abbildung 61 wird ersichtlich, dass Ms beim Stabmaterial bei 415°C liegt.
Dieser hohere Wert liegt vermutlich am geringeren Kohlenstoffgehalt des

Stabmaterials. Abbildung 62 zeigt das martensitische Geflige bel einer
Abkiithlung von AO.1.

Es zeigt sich ebenfalls, dass der Temperaturbereich der Bainitumwandlung im
Vergleich zur Versuchslegierung wesentlich gréBer ist. Die berechneten Bs-
Temperaturen nach (2), (3) und (4) der Versuchslegierung und des Stabmaterials
sind Tabelle 9 zu entnehmen. Des Weiteren sind die Bs-Temperaturen fir die A-
Werte 1,5-10 angefiihrt.

Tabelle 9: Bs-Temperaturen fiir die Versuchslegierung und das Stabmaterial. Vergleich

zwischen berechneten Werten und den gemessenen Werten bei unterschiedlichen
Abkiihlgeschwindigkeiten.

. A-Wert [s/100]
Material Glg.2) | Glg. lg.(4
ateria g.(2) g.(3) | Glg.(4) 15 2 2 | 10
Bs[°C]
. 646 445 529 500 | 498 | 498 | 510
Versuchslegierung
Bs[°C]
. 601 463 564 494 | 496 | 510 | 523
Stabmaterial

Gleichung (4) stellt die beste Naherung fir Bs dar. Mit sinkender
Abkiihlgeschwindigkeit nahert sich Bs immer weiter an die berechneten Werte
an. Dies liegt daran, dass die empirischen Formeln fiir isotherme Umwandlung
aufgestellt  wurden, somit  ergibt sich bel immer  geringerer
Abkiithlgeschwindigkeit eine bessere Ubereinstimmung zwischen kontinuierlicher
und isothermer Umwandlung.

Zwischen A1.5 und A10 entsteht ein reines Bainitgefiige. Im Vergleich zur
Versuchslegierung zeigt das bainitische Geflige im Stabmaterial eine feinere und
homogenere Verteilung. Bei Betrachtung der bainitischen Gefiige in den
Abbildungen 63 bis 65 ist erkennbar, dass mit sinkender Abkiihlrate der Anteil
an kornig gebildetem Bainit ansteigt, was mit der in der Literatur [18]
beschriebenen Bildungskinetik tibereinstimmt. Bei weiterer Reduzierung der
Abkiihlgeschwindigkeit (A14/ A18) setzt bereits Perlitbildung ein, Abbildungen 66
und 67.
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Abbildung 63: Bainitisches Gefiige des Stabmaterials bei A2.
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Abbildung 65: Bainitisches Gefiige des Stabmaterials bei A10.
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5 Zusammenfassung

In dieser Diplomarbeit sollte die Mikrostruktur eines aushértbaren bainitischen
Stahls im gehérteten Zustand nach einer kontinuierlichen Abkiihlung
charakterisiert werden. Besonderes Augenmerk lag dabei auf der sich
einstellenden Bainitmorphologie und der darin auftretenden Karbide. Im
geringen Ausmal} wurden Versuche zum Anlassverhalten der Versuchslegierung
durchgefiihrt, ebenso wurden erste Versuche am grofBtechnisch hergestellten
Stabmaterial durchgefiihrt.

Durch die ersten Untersuchungen im Lichtmikroskop wurde eine kornige
Bainitmorphologie festgestellt. Die Bildungskinetik dieser Bainitmorphologie
weist zwel unterschiedliche Umwandlungsstufen auf, wonach bei hoheren
Temperaturen eine ferritische Matrix mit darin eingeschlossenen Inseln aus
Restaustenit entsteht. In der zweiten Stufe jedoch bilden sich charakteristische
Bainitlatten, welche im Laufe der Umwandlung zusammenwachsen und sich
parallel dazu liegende Karbide bilden. Durch das Zusammenwachsen sind in der
daraus resultierenden Mikrostruktur keine Bainitlatten mehr zu erkennen.

Um einzelne Bereiche des kornigen Bainitgefliges genauer zu identifizieren,
wurde durch korrelative Mikroskopie die Mikrostruktur analysiert. Es zeigten
sich Bereiche mit einem erheblichen Anteill an Karbidausscheidungen und
andere Bereiche, welche weitgehend frei von Karbiden sind. Die
Karbidausscheidungen waren teilweise so klein, dass sie selbst 1m
Rasterelektronenmikroskop nicht mehr aufgelést werden konnten. Jedoch konnte
eine zeilenartige Anordnung der Karbide identifiziert werden. Die Léange
einzelner Karbidzeilen reicht von 6,5 pm bis ungefdhr 750 nm. Es fanden sich
auch weitgehend regellose Anordnungen von kleineren Karbiden in der Matrix.

Es wurden auch grofle globulare Karbide (,Primarkarbide”) gefunden, welche
iberwiegend molybdanreich sind. Diese Karbide lésten sich wéhrend des
Austenitisierens vermutlich nicht beziehungsweise nur teilweise auf. Durch die
Messung der Elementverteilung in der Mikrostruktur wurden auch
vanadiumreiche Primarkarbide nachgewiesen.

Des Weiteren wurden stdbchenférmige M2C Sonderkarbide (Lénge~1 pm,
Breite~0,5 um) detektiert. In Anlehnung zu den Gleichgewichtsberechnungen
zeigt dies eine Ubereinstimmung, andere, in den Gleichgewichtsberechnungen
vorhergesagten Kristallstrukturen konnten nicht nachgewiesen werden. In
weiteren TEM-Untersuchungen wurden Kkleinere stdbchenférmige Karbide,
welche weitgehend parallel zueinander angeordnet sind, untersucht. Der
minimale Abstand zwischen den einzelnen Karbiden betrdgt 100 nm. Die
mittlere Lédnge der Karbide liegt bei 400 nm und die mittlere Breite bei 40 nm.
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Durch EFTEM-Untersuchungen wurde festgestellt, dass sich einzelne
Karbidzeilen aus molybdan-/vanadiumreichen globularen (Durchmesser ~75nm)
Karbiden aufgebaut sind. Des Weiteren wurden Nanokarbide (Lange~80 nm,
Breite~10 nm) untersucht, welche ebenfalls aus Vanadium und Molybdan
aufgebaut sind. Es konnte auch gezeigt werden, dass manche Primarkarbide
nicht nur aus Molybdan bestehen sondern auch Anteile von Chrom, aufweisen.

In den Bereichen, welche weitgehend frei von Karbiden sind, wurde mittels
EBSD-Messung ein erhohter Restaustenitanteil festgestellt. Durch eine
Misorientation-Map konnte gezeigt werden, dass keine beziehungsweise nur
geringe lokale Orientierungsunterschiede zwischen den Restaustenitinseln und
der Matrix vorliegt. Dieser Sachverhalt lasst darauf schlieen, dass kein
Restaustenit beziehungsweise nur ein geringer Anteil wihrend der Abkiihlung in
Martensit umgewandelt wurde.

In den Anlassversuchen der Versuchslegierung konnte gezeigt werden, dass die
Harte wahrend des Anlassens von 36,8 HRC auf 46,3 HRC ansteigt. Ab einer
Anlasstemperatur von 620°C beginnt die Harte wieder zu sinken, was durch das
Vergrobern beziehungsweise Auflosen der Karbide begriindet werden kann. Der
Restaustenitgehalt sinkt wahrend der Anlassbehandlung im Temperaturbereich
von 100 bis 600°C und sinkt bei ca. 550°C unter die Detektionsgrenze von 2 %.

In den Abkihlversuchen des Stabmaterials wurde festgestellt, dass die
Martensitstarttemperatur des Stabmaterials bei 415°C und damit um 17°C
hoher liegt als bei der Versuchslegierung. Dies ist vermutlich auf den geringeren
Kohlenstoffgehalt des Stabmaterials zuriickzufiihren. Des Weiteren weist das
Bainitgefiige im Stabmaterial eine feinere und homogenere Verteilung auf.
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