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Streszczenie

W pracy przeprowadzono kompleksowg procedure okre-
Slenia optymalnych parametrow obrobki cieplnej Zeliwa
sferoidalnego z dodatkiem Ni, Cu, Mo i Mn poddanego
hartowaniu z przemiang izotermiczng w celu uzyskania
zeliwa ADI. Na podstawie skonstruowanych wykresow
CTPc i CTPi wyznaczono podstawowe parametry obrob-
ki — temperature i czas austenityzacji, krytyczng szybkos¢
studzenia do temperatury przemiany izotermicznej oraz dla
dowolnych, wybranych wartosci temperatury ausferrytyza-
¢ji — czas ausferrytyzacji. Stwierdzono, ze dla temperatury
przemiany izotermicznej powyzej 400°C okno procesu jest
zamkniete.

Analiza wykresu CTPi stwarza mozliwo$¢ doboru czasu
przemiany izotermicznej w ztozonych i cyklicznych warian-
tach obroébki cieplnej ADI.

Stowa kluczowe: ADI, ausferryt, wykres CTPc, wykres CTPi

1. Wstep

ADI (Austempered Ductile Iron), zeliwo sferoidalne
poddane hartowaniu z przemiang izotermiczng, charak-
teryzuje sie dobrymi witasciwosciami wytrzymatoscio-
wymi i plastycznymi, a obecnosé w strukturze grafitu
kulkowego zapewnia: zdolnos¢ ttumienia drgan, skra-
walnos¢, odpornosé na Scieranie i korzystny stosunek
wytrzymatosci do masy.

Mikrostruktura zeliwa ADI sktada sie z grafitu kulko-
wego oraz osnowy ausferrytycznej, bedgcej mieszaning
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Abstract

In the research, a complex procedure was performed
to determine the optimal parameters of thermal treatment
of ductile iron with Ni, Cu, Mo and Mn additions which un-
derwent austempering in order to obtain the ADI cast iron.
Based on the constructed CCT and TTT diagrams, the basic
heat treatment parameters were determined, i.e. the aus-
tenitizing temperature and time, the critical rate of cooling
down to the isothermal transformation temperature and — for
the selected values of the austempering temperature — the
austempering times. It was established that, for the isother-
mal transformation temperature above 400°C, the process-
ing window is closed.

The analysis of the TTT diagram makes it possible to se-
lect the time of the isothermal transformation in complex cy-
clic variants of the ADI thermal treatment.

Keywords: ADI, ausferrite, CCT diagram, TTT diagram

1. Introduction

ADI, i.e. Austempered Ductile Iron, is characterized by
good strength and plastic properties, and the presence
of nodular graphite in the structure ensures: damping
capacity, machinability, abrasive resistance and an ad-
vantageous strength/mass ratio.

The microstructure of the ADI cast iron consists of
nodular graphite and an ausferritic matrix, which is
a mixture of acicular ferrite and carbon-saturated aus-
tenite. Acicular ferrite is formed during the isothermal
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ferrytu iglastego i austenitu nasyconego weglem. Ferryt
iglasty powstaje podczas przemiany izotermicznej au-
stenitu w temperaturowym zakresie tworzenia bainitu.
Przemiana ta w zeliwie sferoidalnym zachodzi wolniej
niz w stalach, a wysoka zawarto$¢ krzemu zapobiega
tworzeniu sie weglikow.

W pierwszym stadium przemiany prowadzgcej do
powstania struktury ausferrytycznej, austenit rozktada
sie na ferryt iglasty a i austenit y,(C), ktéry w miare
zachodzenia przemiany wzbogaca sie w wegiel az do
zahamowania procesu powstawania ferrytu iglastego.
Rosnie stabilno$¢ nasyconego weglem austenitu wzgle-
dem powstawania martenzytu podczas ochtodzenia do
temperatury otoczenia. Po okreslonym czasie stabilno-
Sci struktury a + v,(C) (okno procesu) nastepuje drugie
stadium procesu — rozkfad austenitu wzbogaconego
w wegiel na ferryt i fazy weglikowe Fe,C (lub g).

Zeliwo ADI jest przedmiotem wielu badan i publikacii
ze wzgledu na swoje atrakcyjne wtasciwosci uzytkowe
oraz mozliwos$¢ analizy mechanizmu i kinetyki przemian
fazowych prowadzgcych do powstania struktury ausfer-
rytycznej, np. [1-6].

Dodatek pierwiastkéw stopowych polepsza har-
townos$¢ zeliwa i ma znaczenie jedynie w odlewach
grubosciennych. Poniewaz przemiana ausferrytyczna
rozpoczyna sie w poblizu wydzielen wegla (obnizona
zawartos$¢ wegla w austenicie), a w obszarach mie-
dzydendrytycznych o podwyzszonej zawartosci wegla,
inicjowana jest pozniej, mogg pojawi¢ sie w strukturze
stopu dwa rodzaje austenitu — wchodzgcy w sktad aus-
ferrytu (podwyzszona zawarto$¢ Ni, Si) i niskoweglo-
wy, niestabilny, sktonny do utworzenia martenzytu po
ochtodzeniu do temperatury otoczenia. Mangan wptywa
znaczgco na hartownos¢ zeliwa, lecz poniewaz w czasie
krzepniecia segreguje na granicy kolonii eutektycznych
gdzie tworzy wegliki, jego zawartos¢ nie powinna prze-
kroczy¢ 0,3% wag. Z podobnych wzgledoéw zawartos¢
molibdenu ogranicza sie do 0,2% wag. Nikiel i miedz
zwiekszajg hartownos¢ i plastycznos¢ w temperaturze
przemiany izotermicznej ponizej 350°C.

Podstawowymi parametrami obrébki cieplnej sg:
temperatura i czas austenityzaciji (T,, t,) oraz tempe-
ratura i czas przemiany izotermicznej (T, t,). Wzrost
temperatury austenityzacji zwieksza zawartos¢ wegla
w austenicie, zwiekszajgc jego hartownosg, ale wptywa
to niekorzystnie na przebieg przemiany izotermiczne;j,
wydtuzajgc jej czas. Obnizenie temperatury austeni-
tyzacji zwieksza site pedng przemiany w pierwszym
stadium, lecz nie wptywa na procesy wydzielania
weglikdbw w drugim etapie przemiany. Temperatura
austenityzacji powinna by¢ zatem minimalna i wystar-
czajgca do nasycenia austenitu weglem do poziomu
1,1-1,3% wag.

Temperatura przemiany izotermicznej wptywa na mi-
krostrukture (wtasciwosci mechaniczne) oraz na kinety-
ke przemiany. Przemiana ausferrytyczna zachodzaca
w niskiej temperaturze prowadzi do wytworzenia mate-

transformation of austenite in the temperature range of
bainite formation. This transformation in the ductile cast
iron proceeds slower than in steels, and the high content
of silicon prevents the formation of carbides.

In the first stage of the transformation leading to the
formation of an ausferritic structure, austenite decom-
poses into a fine acicular ferrite a and austenite y,(C),
which, as the transformation proceeds, is enriched with
carbon until the formation of ferrite is inhibited. There is
an increase in the stability of carbon-saturated austenite
in respect to martensite formation during cooling down
to ambient temperature. After a certain time of structure
stability a + y,(C) (processing window), the second stage
of the process begins, i.e. decomposition of austenite
enriched with carbon into ferrite and carbide phases
Fe,C (or g).

The ADI cast iron is the subject of many investiga-
tions and publications, due to its attractive functional
properties and the possibility to analyze the mechanism
and kinetics of the phase transformations leading to the
formation of an ausferritic structure, e.g. [1-6].

The addition of alloy elements improves the harden-
ability of the cast iron and is important only in thick-
walled castings. Because the ausferritic transformation
begins in the vicinity of the carbon spheroids (it lowers
the carbon content in the austenite), and, in the inter-
dendritic areas of a higher carbon content, it is initiated
later, two types of austenite can appear in the alloy
structure, i.e. austenite being part of ausferrite (higher
Ni and Si content) and low-carbon, unstable, austenite
with a tendency to form martensite after cooling down
to ambient temperature. Manganese significantly af-
fects the hardenability of cast iron; however, because
it segregates at the eutectic colonies boundary during
solidification, where it forms carbides, its content should
not exceed 0.3 wt. %. For similar reasons, the content of
molybdenum is limited to 0.2 wt. %. Nickel and copper
increase hardenability and plasticity at the isothermal
transformation temperature below 350°C.

The basic heat treatment parameters are: the aus-
tenitizing temperature and time (T,, t,) and the iso-
thermal transformation temperature and time (T, t,).
An increase in the austenitizing temperature increases
the carbon content in the austenite, thus increasing its
hardenability, but this has a negative effect on the course
of the isothermal transformation, as it prolongs its time.
Lowering T, increases the transformation driving force
in the first stage, but it does not affect the process of
carbide precipitation in the second stage of transforma-
tion. And so, the austenitizing temperature should be
minimal and sufficient for austenite saturation to the
level of 1.1-1.3 wt. % of carbon.

The isothermal transformation temperature affects the
microstructure (mechanical properties) and the kinet-
ics of the transformation. The ausferritic transformation
taking place at low temperature leads to the formation
of a material with a high amount of fine acicular ferrite.
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riatu 0 duzej ilosci drobnego ferrytu iglastego. Struktura
gwarantuje wysokg wytrzymatos¢ na rozcigganie (R,,)
przy niskich wtasciwosciach plastycznych (mata ilo$¢
austenitu nasyconego weglem). Mozliwe jest réwniez
powstawanie martenzytu w osnowie metalowej. W mia-
re podwyzszania temperatury przemiany izotermicznej
uzyskuje sie pogorszenie wtasciwosci wytrzymatoscio-
wych i wzrost wydtuzenia (A;) [7-9].

Przedmiotem wielu publikaciji, np. [10-15], jest ustale-
nie optymalnych parametréw przemiany ausferrytycznej,
ktére zazwyczaj ogranicza sie do wyboru temperatury
ausferrytyzacji z przedziatu 230-400°C i arbitralnego,
opartego na doswiadczeniu doboru czasu przemiany
izotermicznej oraz weryfikacji za pomocg pomiaru wia-
sciwosci mechanicznych.

Celem, ktéry podjeto w niniejszej pracy, jest préba
kompleksowego rozwigzania zagadnienia doboru pa-
rametrow przemian za pomocg konstrukcji wykreséw
CTPc i CTPi, ktére umozliwiajg duzg elastycznosc
w projektowaniu standardowej obrébki ADI, ale przede
wszystkim sg punktem wyjscia do racjonalnego projekto-
wania ztozonych wariantéw obrébki (np. dwustopniowej,
cyklicznej) przewidzianych w dalszych badaniach autora.

2. Materiat do badan

Materiat do badan stanowito zeliwo sferoidalne
z dodatkiem Ni, Cu, Mo i Mn. Wytopy zeliwa wykona-
no w piecu indukcyjnym. Wsad metalowy stanowity:
suréwka specjalna o zawartosci C — 4,30% wag., Si
— 0,40% wag., Mn — 0,03% wag., ztom stalowy oraz
metalowe sktadniki stopowe w postaci scinkdéw blach.
Po osiggnieciu temperatury 1400-1420°C przeprowa-
dzono sferoidyzacje na dnie kadzi zaprawg FeSiMg9,
a nastepnie modyfikacje, dodajgc FeSi75. Zeliwo roz-
lewano do form piaskowych ze spoiwem bentonitowym.
Rysunek 1 przedstawia ksztait odlanych wlewkéw.

Po usunieciu uktadu zasilajgcego uzyskiwano
z kazdej zalanej formy dwa watki o wymiarach okoto
®30 mm x 150 mm. Tabela 1 przedstawia sktad che-
miczny materiatu do badan.

The structure guarantees high tensile strength (R.,) with
low plastic properties (small amount of carbon-rich aus-
tenite). It is also possible to observe the formation of
martensite in the metal matrix. As the isothermal trans-
formation temperature increases, the strength properties
worsen and the elongation (A;) increases [7-9].

The subject of many publications, e.g. [10-15], is
establishing the optimal parameters of the ausferritic
transformation, which are usually limited to the selec-
tion of the austempering temperature in the range of
230-400°C and an arbitrary, experience-based, selec-
tion of the isothermal transformation time as well as
a measurement-based verification of the mechanical
properties.

The aim of this work is an attempt at a complex solu-
tion to the issue of selecting the transformation param-
eters by means of constructing CCT and TTT diagrams.
The latter enable flexibility in designing the standard
ADI treatment, but above all, they are the starting point
for a rational design of complex treatment variants (e.g.
two-step, cyclic heat treatments), planned for further
research by the author.

2. Test material

The test material was ductile cast iron with Ni, Cu,
Mo and Mn additions. The cast iron melts were made
in an induction furnace. The metallic charge was: spe-
cial pig iron containing C —4.30 wt. %, Si — 0.40 wt. %,
Mn — 0.03 wt. %, steel scrap and metal alloy compo-
nents in the form of metal scraps. After the temperature
of 1400-1420°C was reached, spheroidization at the
bottom of the ladle with a FeSiMg9 master alloy was
performed, followed by modification by way of adding
FeSi75. The cast iron was poured into sand moulds
with a bentonite binder. Figure 1 shows the shape of
the cast ingots.

After the feed system was removed, two rods with the
dimensions of about ®30 mm x 150 mm were obtained
from each filled mould. Table 1 shows the chemical
composition of the tested material.

Rys. 1. Model wlewka

Fig. 1. Ingot model
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Tabela 1. Sktad chemiczny badanego materiatu, % wag.

Table 1. Chemical composition of the examined material, wt. %

C Si Ni Cu Mn

Mo

Mg | cr | Al P s

3,66 | 2,38 | 0,85 | 0,53 | 0,21

0,16

0,07 | 0,05 | 0,013 | 0,042 | 0,032

Badanie mikrostruktury grafitu przeprowadzono
przez poréwnanie mikrostruktury prébek nietrawionych
z wzorcami zamieszczonymi w normie PN-EN ISO
945-1:2009 [16]. Badanie mikrostruktury osnowy meta-
lowej przeprowadzono na zgtadach trawionych w od-
czynniku Mi1Fe (4% alkoholowy roztwor kwasu azoto-
wego wg normy PN-H-04503:1961 [17]) przez poréwna-
nie mikrostruktury prébek z wzorcami, zamieszczonymi
w normie PN-H-04661:1975 [18]. Badania wykonano na
mikroskopie Neophot 32 firmy Zeiss, natomiast zdjecia
—na mikroskopie metalograficznym AXIO OBSERVER
Z1m firmy Zeiss.

Mikrostrukture materiatu do badan w stanie po odlaniu
oraz jej opis przedstawiono na rysunku 2 i w tabeli 2,
odpowiednio.

TSt e : eer T,
e et - e 8.e* *
o® ‘00 . % 2 ®
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a)

The examinations of the graphite microstructure were
performed by way of comparing the microstructure of
non-etched samples with the models included in the
standard PN-EN ISO 945-1:2009 [16]. The examination
of the metal matrix microstructure was conducted on
microsections etched in the Mi1Fe reagent (4% alcohol
solution of nitric acid according to the standard PN-H-
04503:1961 [17]) by way of comparing the samples’
microstructure with the models included in the PN-H-
04661:1975 [18]. The tests were performed with the
use of the microscope Neophot 32 by Zeiss, whereas
the images were taken by means of the metallographic
microscope AXIO OBSERVER Z1m by Zeiss.

The microstructure of the test material in the state as-
cast and its description are presented in Figure 2 and
Table 2, respectively.

Rys. 2. Mikrostruktura badanego stopu: a) zgtad nietrawiony; b) zgtad trawiony

Fig. 2. Microstructure of the tested alloy: a) non-etched microsection; b) etched microsection

Tabela 2. Mikrostruktura osnowy i grafitu wyj$ciowego zeliwa sferoidalnego

Table 2. Microstructure of the matrix and initial graphite of ductile cast iron

PN-H-04503:1961

Osnowa metalowa Grafit
PN-H-04503:1961 / PN-EN ISO 945-1:2009 /
Metal matrix Graphite

PN-EN 1SO 945-1:2009

Udziat objetosciowy
Vy, % |
Volume fraction V, %

Liczba sferoidéow
N, mm?/
Nodule count N, mm?

100%Pf1-P96

70%VI16 + 30%V6

8,1

60

Badania dylatometryczne w celu okreslenia zakresu
temperatury A ,—A,, przemiany ferryt + perlit > austenit
przeprowadzono za pomocg dylatometru Netzsch DIL
402C, z szybkoscig nagrzewania = 5 K/min, w atmos-
ferze ochronnej argonu 99,999%. Rysunek 3 przedsta-
wia fragment krzywych dylatometrycznych — wzglednej

Dilatometric tests aimed at determining the tempera-
ture range A_,—A,; of the ferrite + perlite > austenite
transformation were performed with the use of the
dilatometer Netzsch DIL 402C, at the heating rate g =
5 K/min, in a protective argon 5.0 atmosphere. Figure
3 shows a fragments of the dilatometric curves — the
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rozszerzalnosci dL/L, i liniowego wspoétczynnika rozsze-
rzalnosci cieplnej o = (dL/dT)/L, (Alpha).

dL/Lo *10-3
18
16
1447
12

10

relative expansion dL/L, and the linear thermal expan-
sion coefficient o = (dL/dT)/L, (Alpha).

Alpha *10-6 /K1

I
| |
| |
600 650 700 750 800
Temperature /°C

Rys. 3. Fragment krzywej dylatometrycznej w zakresie zachodzenia przemiany eutektoidalnej

Fig. 3. Dilatometric curves in the temperature range of eutectoid transformation

Do pomiaréw, majgcych na celu konstrukcje wykre-
séw CTPc i CTPi, zastosowano dylatometr hartowniczy
(High Speed Quenching Dilatometer) Linseis RITAL78.
Jest on przeznaczony do badan dylatometrycznych,
réwniez prowadzonych z duzymi szybkosciami nagrze-
wania/studzenia (0,01-150 K/s) materiatéw, takich jak
metale i stopy (przewodniki elektrycznosci) w szerokim
zakresie temperatury od 20°C do 1600°C. Indukcyjne
nagrzewanie (studzenie) stosunkowo matych probek
®3 mm x 10 mm powoduje, ze zmiany temperatury
obejmujg tylko badang prébke, a nie jej otoczenie. Do-
ktadny pomiar temperatury uzyskuje sie za pomocag
termoelementu typu K przyspawanego do prébki. Ist-
nieje mozliwosc realizacji badan w prézni (maksymalna
préznia 10° mbaréw) lub standardowo w atmosferze
ochronnej helu, ktérego nadmuch umozliwia uzyski-
wanie maksymalnych szybkosci studzenia. Dylatometr
pozwala na:

— identyfikacje, okreslenie wartosci temperatur cha-
rakterystycznych i analize przemian fazowych za-
chodzgcych w stanie statym;

— konstrukcje wykreséw dylatometrycznych CTPc
(CCT - Continuous Cooling Transformation, CHT
— Continuous Heating Transformation) i CTPi (TTT
— Time Temperature Transformation).

3. Dobér parametréw obrobki ADI

Jako temperature austenityzacji wybrano, na podsta-
wie doswiadczenia i danych literaturowych, temperature
910°C, ktérej wartosc¢ jest zblizona do standardowo
stosowanej w tego typu obrdbce temperatury okoto
900°C i przekracza wyznaczong dla stopu tempera-
ture A, (rys. 1). Aby okresli¢ czas austenityzaciji, dla
temperatury austenityzacji 910°C przeprowadzono

In the measurements aimed at constructing the CCT
and TTT diagrams, the High Speed Quenching Dilato-
meter Linseis RITA L78 was used. It is designed for
dilatometric tests, also those conducted at high heat-
ing/cooling rates (0.01-150 K/s), of materials such as
metals and alloys (electrical conductors) in a wide tem-
perature range, from 20°C to 1600°C. Inductive heating
(cooling) of relatively small samples, @3 mm x 10 mm,
causes the temperature changes to be observed only
on the examined sample and not its environment. A pre-
cise temperature measurement is obtained by means of
a K-type thermocouple, which is welded to the sample.
There is a possibility of conducting the tests in vacuum
(maximal vacuum of 10° mbar) or, in a standard way,
in a protective atmosphere of helium, the injection of
which enables obtaining maximal cooling rates. The
dilatometer makes it possible to:

— identify and determine the values of characteristic
temperatures as well as analyze the phase trans-
formations occurring in the solid state;

— construct the dilatometric CCT (CCT — Continuous
Cooling Transformation, CHT — Continuous Heating
Transformation) and TTT (TTT — Time Temperature
Transformation) diagrams.

3. Selection of parameters for ADI treatment

Based on the experience and the literature data, the
selected austenitizing temperature was 910°C, which
is close to the standard temperature applied in such
types of treatment, i.e. about 900°C, and it exceeds
the temperature A_, determined for the alloy (Fig. 1).
In order to determine of the austenitizing time, for the
T,=910°C, isothermal annealing measurements were
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w dylatometrze Linseis RITA L78 pomiary izotermicz-
nego wygrzewania (rys. 4) i stwierdzono wyréwnanie
krzywej, czyli zakohczenie przemiany tworzenia auste-
nitu po okoto 35-40 min.

conducted in the dilatometer Linseis RITAL78 (Fig. 4)
and curve equalization was observed, which means the
end of austenite transformation, after about 35-40 min.

920 - -+ 140

900 1 138
¢ 880 : % vl ot W %
T 860 1 13¢5
g - / 3
5 840 1328
= ' /

820 1 ' 130

800 +— 128
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Rys. 4. Okreslenie czasu austenityzacji stopu

Fig. 4. Determination of the alloy austenitizing time

Ostatecznie wybrano nastepujgce parametry auste-
nityzacji badanego zeliwa sferoidalnego: T, = 910°C;
t, =40 min.

4. Konstrukcja wykresu CTPc

Wykres CTPc wykonano na podstawie analizy krzy-
wych dylatometrycznych uzyskanych dla réznych,
statych szybkos$ci studzenia probek ( od temperatury
austenityzacji do temperatury otoczenia. Kazdy pomiar
dylatometryczny byt przeprowadzony na innej prébce
stopu, bedgcej w stanie wyjsciowym — po odlaniu. Ry-
sunek 5a przedstawia przyktadowo takie krzywe dyla-
tometryczne dL/L, dla wybranych szybkosci studzenia.
Szybkosci studzenia zawierajg sie w szerokim zakresie
od kilkudziesieciu K/s do kilku K/min.

The following final austenitizing parameters of the
examined ductile cast iron were selected: T, = 910°C;
t, =40 min.

4. Construction of CCT diagram

The CCT diagram was constructed based on the
analysis of the dilatometric curves obtained for differ-
ent constant cooling rates (, from the T, to ambient
temperature. Each dilatometric measurement was con-
ducted on a different alloy sample in its initial as-cast
state. Figure 5 shows exemplary dilatometric curves
dL/L, for selected cooling rates. The cooling rates are
within a wide range, from a few tens K/s to a few K/min.
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Rys. 5. Analiza krzywych dylatometrycznych: a) zmiany wymiarowe prébek studzonych z réznymi szybkos$ciami,
b) okreslenie temperatury zachodzgcych przemian
Fig. 5. Analysis of dilatometric curves: a) dimensional changes of samples cooled at different rates, b) determination of
the temperature of the occurring changes
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Analiza opiera sie na okresleniu temperaturowych
punktow poczatku i kornca zachodzgcych w wyniku roz-
padu austenitu przemian fazowych. Rysunek 5b przed-
stawia przyktadowe krzywe dylatometryczne — dylatacje
(dL/L,) i fizyczny wspoétczynnik rozszerzalnosci liniowej
a, dla szybkosci studzenia q = 60 K/min, bedgce pod-
stawg do analizy i okreslenia jednego punktu wykresu
CTPc. Wykorzystanie zaleznosci wspotczynnika rozsze-
rzalnosci liniowej o od temperatury utatwia identyfikacje
temperatury poczgtku i kornca zachodzacych przemian
fazowych.

Po zakonczeniu pomiaru na kazdej prébce wyko-
nywano dwa pomiary twardosci HV30/15, na obu pta-
skich powierzchniach prébek dylatometrycznych; wyniki
przedstawia rysunek 6.

Wybrane prébki, po badaniach dylatometrycznych,
poddano réwniez obserwacjom metalograficznym
w celu jakosciowej oceny osnowy, co przedstawiajg
rysunki 7a—h.

Rysunek 8 przedstawia skonstruowany na podsta-
wie zebranych danych wykres CTPc badanego zeliwa
sferoidalnego.

Na podstawie wykresu CTPc okreslono krytyczng
szybkos¢ studzenia q,, czyli minimalng szybkos$¢ stu-
dzenia od temperatury austenityzacji do temperatury
przemiany izotermicznej, ktéra gwarantuje niewyste-
powanie perlitu i ferrytu w strukturze; wynosi ona 5 K/s.

The analysis is based on determining the temperature
points from beginning to end of the phase transformations
proceeding as a result of the austenite decomposition.
Figure 5b shows exemplary dilatometric curves — dilata-
tion (dL/L,) and the physical, linear coefficient of thermal
expansion a, for the cooling rate g = 60 K/min, being the
basis for the analysis and determination of one point in
the CCT diagram. The application of the dependence of
the linear expansion coefficient o on temperature facili-
tates the identification of the initial and final temperature
of the occurring phase transformations.

After the measurement, each sample was measured
in respect of HV30/15 hardness, on both flat surfaces
of the dilatometric samples. The results are presented
in Figure 6.

Selected samples, after the dilatometric tests, also
underwent metallographic observations for a qualitative
matrix evaluation, presented in Figures 7a-h.

Figure 8 shows the CCT diagram for the examined
ductile cast iron, constructed on the basis of the col-
lected data.

On the basis of the CCT diagram, the critical cooling
rate g, was determined, that is the minimal cooling rate
from the austenitization temperature to the isothermal
transformation temperature which guarantees the non-
existence of pearlite and ferrite in the structure; it equals
about 5 K/s.
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Rys. 6. Wartosci twardosci HV30/15 uzyskane dla probek studzonych z réznymi szybkosciami

Fig. 6. Values of HV30/15 hardness obtained for samples cooled at different rates
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Rys. 7. Mikrostruktura probek studzonych z szybkosciami: a) 3 K/min, b) 15 K/min, c¢) 60 K/min, d) 150 K/min,
e) 300 K/min, f) 450 K/min, g) 600 K/min i h) 6000 K/min; trawiono w Mi1Fe

Fig. 7. Microstructure of samples cooled at different rates: a) 3 K/min, b) 15 K/min, ¢) 60 K/min, d) 150 K/min,
e) 300 K/min, f) 450 K/min, g) 600 K/min and h) 6000 K/min; etched in Mi1Fe
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Rys. 8. Wykres CTPc badanego zeliwa sferoidalnego; F — ferryt, o. — ferryt iglasty, P — perlit, B — bainit, M — martenzyt,
A — austenit resztkowy, C — wegliki, wystepujgce przewaznie na granicach komoérek eutektycznych
Fig. 8. CCT diagram for the examined ductile cast iron; F — ferrite, o. — coniferous ferrite, P — perlite, B — bainite,
M — martensite, A — residual austenite, C — carbides mostly present at the eutectic cell boundaries

5. Konstrukcja wykresu CTPi

Wykres CTPi wykonano na podstawie analizy izo-
termicznych krzywych dylatometrycznych uzyskanych
za pomocg dylatometru Linseis RITAL78 dla réznych,
statych wartosci temperatury przemiany izotermicznej
(ausferrytycznej), T,. Analiza opiera sie na okresle-
niu czasu poczatku i konca, zachodzgcych w wyniku
dekompozycji austenitu, izotermicznych przemian fa-
zowych. Przeprowadzono kilkadziesigt pomiaréw dy-
latometrycznych; wartosci temperatury przemian zmie-
niaty sie co 25°C w przedziale 225-775°C. Szybkos¢
studzenia od temperatury austenityzacji do tempera-
tury realizowanej przemiany izotermicznej wynosita
100 Ki/s.

Wykorzystano wczesniejszg znajomos¢ wartosci cha-
rakterystycznych punktéw temperaturowych A, i A,
oraz ustalone juz parametry austenityzacji (temperatura/
czas — 910°C/40 min).

Aby okresli¢ poczatek i koniec ausferrytyzacji, wy-
korzystano poczatek przyrostu wydtuzenia po okresie
inkubacji (poczatek przemiany) i wyrébwnanie krzywej
dylatometrycznej zarejestrowanej w czasie izotermicz-
nego wygrzewania (koniec przemiany). Rysunek 9 pre-
zentuje wynik tego podejscia do wyznaczenia czasu
ausferrytyzacji t, dla wybranych wartosci temperatury
przemiany: 270°C, 290°C, 310°C, 330°C, 350°C, 370°C
i 390°C. Dla wartosci temperatury powyzej 390°C za-
obserwowano na krzywych dylatometrycznych brak
.plateau” i zamkniecie okna procesu.

5. Construction of TTT diagram

The TTT diagram was constructed on the basis of
the analysis of the isothermal dilatometric curves ob-
tained with the use of the dilatometer Linseis RITAL78
for different constant values of the isothermal (ausfer-
ritic) transformation temperature, T,,. The analysis is
based on determining the time from beginning to end
of the isothermal phase transformations taking place
as a result of the austenite decomposition. Dozens of
dilatometric measurements were conducted; the trans-
formation temperature values changed every 25°C in
the range of 225-775°C. The rate of the cooling from
the austenitization temperature to the isothermal trans-
formation temperature equaled 100 Ki/s.

Previous knowledge of the values of the characteristic
temperature points A_, and A, was applied as well as
the determined austenitizing parameters (temperature/
time — 910°C/40 min).

To determine the beginning and the end of the aus-
tempering process, the beginning of elongation growth
after incubation (transformation beginning) and the
equalization of the dilatometric curve recorded during
isothermal annealing (transformation end) were used.
Figure 9 shows the result of such an approach to de-
termine the ausferritization time t; for selected values
of transformation temperature: 270°C, 290°C, 310°C,
330°C, 350°C, 370°C and 390°C. For the temperature
value above 390°C, a lack of plateau was observed on
the dilatometric curves, being proof that the process
window is closed.
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Rys. 9. Okreslenie parametréw obrobki cieplnej zeliwa sferoidalnego — czasu ausferrytyzacji dla wybranych warto$ci
temperatury przemiany

Fig. 9. Determination of the heat treatment parameters of ductile cast iron — austempering ausferritization time for
selected values of transformation temperature

Po zakonczeniu pomiaru na kazdej prébce wyko-
nywano dwa pomiary twardosci HV30/15, na obu pfa-
skich powierzchniach probek dylatometrycznych; wyniki
przedstawia rysunek 10.

After the measurement, each sample was measured
in respect of HV30/15 hardness, on both flat surfaces
of the dilatometric samples; the results are shown in
Figure 10.
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Rys. 10. Twardos$¢ HV30/15 probek badanego stopu poddanych przemianie izotermicznej

Fig. 10. HV30/15 hardness of the examined alloy after isothermal transformation

Wybrane prébki, po badaniach dylatometrycznych,
poddano réwniez obserwacjom metalograficznym
w celu jakosciowej oceny osnowy, co przedstawiajg
rysunki 11a—f.

Zebrane dane — dylatometryczne, strukturalne i twar-
dosci HV30 postuzyly do konstrukcji wykresu CTPi
przedstawionego na rysunku 12.

Korzystajac z wykresu CTPi (rys. 12) oraz zaktada-
jac addytywnos¢ zachodzgcych przemian fazowych,
mozna zaprojektowaé dowolng ztozong obrébke ciepl-
ng, opierajgc sie na danych eksperymentalnych, a nie
na czasochtonnej metodzie prébkowania. Przyktado-
wo — dla obrébki dwustopniowej, jezeli przyjmiemy pa-
rametry 1. etapu obrobki ztozonej — 270°C/15 min, to
aby skompletowac¢ przemiane ausferrytyczng w 350°C
wystarczy czas okoto 50 min, co schematycznie za-
znaczono na wykresie czerwong kreskowang linig. Taki
racjonalny doboér parametrow ztozonej obrobki ADI nie

Selected samples, after dilatometric tests, underwent
metallographic observations for a qualitative matrix eval-
uation, which is presented in Figures 11a—f.

The collected dilatometric, structural and HV30 hard-
ness data were used for the construction of the TTT
diagram, presented in Figure 12,

With the use of the TTT diagram (Fig. 12) and the
assumption of additivity of the occurring phase trans-
formations, it is possible to design any complex thermal
treatment on the basis of the experimental data, instead
of the time-consuming sampling method. For example,
for a two-stage sample, if we assume the parameters
of stage 1 of the complex treatment — 270°C/15 min,
the time needed to complete the ausferritic transfor-
mation at 350°C equals about 50 min, which has been
schematically marked with a red broken line. Such
a rational selection of the complex ADI treatment pa-
rameters not only saves the time of transformation
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tylko oszczedza czas realizacji 2. etapu przemiany, ale  stage 2 but, above all, eliminates the risk of exceeding
przede wszystkim eliminuje ryzyko przekroczenia okna the processing window, which is the undesired decom-
procesu, czyli niepozgdanego rozpadu austenitu wzbo-  position of the austenite enriched with carbon into ferrite
gaconego w wegiel na ferryt i fazy weglikowe. and carbide phases.

e)

Rys. 11. Mikrostruktura probek po przemianie izotermicznej w temperaturze: a) 270°C, b) 310°C, c) 350°C, d) 390°C,
e) 450°C i f) 500°C; trawiono w Mi1Fe

Fig. 11. Microstructure of samples after isothermal transformation at selected temperatures: a) 270°C, b) 310°C,
¢) 350°C, d) 390°C, e) 450°C and f) 500°C; etched in Mi1Fe

Transactions of FRI 2/2016 143



A. Gazda: Okreslenie optymalnych parametréw obrobki hartowania z przemiang izotermiczng zeliwa sferoidalnego ...

TIT Diagmm Nodular cast iron
C Si Ni Cu | Mn Mo Mg
3.66 2.38 0.85 0.53 0.21 0.16 0.07
1000 T
T, = 910°C/40 min | L]
900 Ot i e T o oo — A5 =873°C -
800 | L
T T T T LY ==l Aa=777°C
g) 700 (.--a-—:""t__——"s
¢ 600 Lo T ]
2 i) TTHh
W 500 =
o ? BERL: End of gy window
g— 400 e - ‘l:‘:ﬁm
£ al @ gerentens S
~ 300 o - T H N
R - S~
[ ]
100
0
1 10 100 1000 10000 100000
Time, sec

Rys. 12. Wykres CTPi badanego zeliwa sferoidalnego; AF —

ausferryt, F — ferryt, P — perlit, M — martenzyt, A — austenit

resztkowy
Fig. 12. TTT diagram of ductile cast iron; AF — ausferrite, F — ferrite, P — perlite, M — martensite, A — residual austenite

6. WniosKki

Stosujgc metode dylatometryczng i dylatometr har-
towniczy Linseis RITA L78, skonstruowano wykresy
CTPc i CTPi dla badanego gatunku stopowego zeliwa
sferoidalnego CuNiMoMn.

W wyniku analizy wykreséw CTPc i CTPi uzupetnionej
badaniami metalograficznymi i pomiarami twardosci
HV30/15 ustalono nastepujgce wartosci parametréw
obrébki cieplnej ADI badanego stopu:

— austenityzacja: T, = 910°C; t, = 40 min,
— ausferrytyzacja: T, = 270°C; t; = 150 min, T,

310°C; t,, = 120 min, T,, = 350°C; t, = 90 min, T,
390°C; t,, = 60 min,

pi

— szybkosc krytyczna: g, = 5 K/s.

Stwierdzono, ze dla temperatury przemiany izoter-
micznej powyzej 400°C okno procesu dla stopu o ba-
danym skfadzie chemicznym jest zamkniete.

Wykres CTPi umozliwia racjonalny dobér parame-
tréw ztozonej (np. dwustopniowej) obrébki cieplnej
ADI, skracajgc czas koncowego etapu i minimalizujgc
ryzyko przekroczenia granicy okna procesu ausferry-
tyzaciji.

6. Conclusions

By means of the dilatometric method and the quench-
ing dilatometer Linseis RITAL78, the CCT and TTT dia-
grams were constructed for the selected type of ductile
alloy cast iron, CuNiMoMn.

As a result of the analysis of the CCT and TTT di-
agrams, complemented by metallographic tests and
HV30/15 hardness measurements, the following values
of the ADI heat treatment parameters for the examined
alloy were determined:

— austenitizing: T, = 910°C; t, = 40 min,
— austempering: T, =270°C; t; =150 min, T, = 310°C;

t; = 120 min, T; = 350°C; t; = 90 min, T; = 390°C;
t,; = 60 min,

pi

— critical cooling rate: g, = 5 K/s.

It was established that, for the isothermal transforma-
tion temperature above 400°C, the processing window for
an alloy of the examined chemical composition is closed.

The TTT diagram enables a rational selection of the
parameters of the complex (two-step) ADI thermal treat-
ment, thus shortening the time of the final stage and
minimizing the risk of crossing the boundary of the aus-
tempering processing window.
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