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SAZETAK

Zbog velkog unosa topline tijekom zavarivanja dupleks celika naruSava se izbalansirana
mikrostruktura sastavljena od ferita i austenita u podjednakim udjelima. To moze negativno
utjecati na korozjsku postojanost i mehanicka svojstva ovih celka. U ovom radu provedena
je kvalitativna 1 kvantitativna analiza mikrostrukture zavarenog spoja super dupleks celika
oznake X2CrNiMoN 25-7-4. Makroanalizom je utvrdeno da zavar ima pravilan oblik i da
nema nepravilnosti u zavarenom spoju. Mikrostruktura osnovnog materijala sastoji se od
ferita 1 austenita u podjednakim udjelima. Zona utjecaja topline je izrazito uska, doslo je do
raspada dupleks strukture i volumni udio ferita je porastao preko 60%. Metal zavara ima
tipicnu ljevaCku mikrostrukturu, a udjeli ferita i austenita su u granicama dopustenog. Najveca

mikrotvrdo¢a izmjerena je u osnovnom materijalu, a najniza U metalu zavara.

Kljucne rijeci: super dupleks Celik, mikrostruktura, zavareni spoj
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SUMMARY

Because of the great input of heat during welding, the carefuly balanced microstructure, made
up of ferrite and austenite in equal parts, is disturbed. This can affect the corrosion resistance
and mechanical properties of these steels negatively. In this assignment, qualitative and
quantitative analysis of the microstructure of the welded joint of the super-duplex steel grade
X2CrNiMoN 25-7-4 was carried out. It was determined by macroanalysis that the weld has
the right shape and that there are no irregularities in the welded joint. The microstructure of
the base material is made up of equal parts of ferrite and austenite. The heat-affected zone is
exceptionally thin, decay of the duplex structure occured and the volume ratio of ferrite
increased over 60%. The weld metal has a typical cast microstructure, and the ratios of ferrite
and austenite are within allowed limits. The biggest microhardness was measured in the base

material, and the lowest in the weld metal.

Key words: super-duplex steel, microstructure, welded joint
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1. UvOD

Dupleks nehrdajuéi &elici su najnovije razviena vrsta nehrdajuéih &elika. Celici iz ove
skupine imaju dvofaznu austenitno-feritnu mikrostrukturu s udjelom ferita od 40% do
60%.[1] Takva mikrostruktura omogucava otpornost na Koroziju i dobra mehanicka svojstva.
Zbog dobrih mehanickih svojstava sve viSe se upotrebljavaju za strojne dijelove i

konstrukcije.

Velka ve¢ina danas$njih Celinih konstrukcija izraduje se zavarivanjem. Postupak
zavarivanja unosi  vellku koli¢mu toplme u materjal koja moze naruSiti 0Oshovnu
mikrostrukturu bilo kojeg Celika. Ako se mikrostruktura konstrukcijskog materijala promijeni,
mijenjaju se 1 njegova svojstva, najées¢e u negativnom smislu. Zato zavar i podrucje oko
zavara predstavljaju slabo mjesto u konstrukciji. Da bi se utvrdilo je li se i kolko se
promijenila  mikrostruktura  prilikom zavarivanje potrebno je provesti kvalitativnu i
kvantitativnu analizu mikrostrukture zavarenog spoja. Analizira se udio i raspored ferita i
austenita, mikrotvrdo¢a 1 S$irina zone utjecaja topline i dr. Prema rezultatima analize
zakljuCyje se o primjenjivosti 1 posliedicama postupka zavarivanja za dupleks celk te o

utjecaju istih na mehanic¢ka i korozijska svojstva zavarenog spoja.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 8
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2. KOROZIJSKI POSTOJANICELICI

Korozijski postojani (nehrdaju¢i) Celici su Celici koje odlikuje visoka otpornost koroziji
uz odgovarajuta mehani¢ka svojstva. NajceS¢e su to Celici s visokim udjelom Cr (>12 %) i
niskim sadrzajem ugljika. Primjenjuju se u raznim radnim okruZenjima u kojima se zahtjevaju
dobra mehanicka svojstva i $to visa otpornost na utjecaj okolnog medija. Skupine korozijski
postojanih Celika se djele prema mikrostrukturi na feritne, martenzitne, austenitne i dupleks
Celike. O potonjoj skupini ¢e biti viSe receno u daljnjem dijelu rada.

Korozija je nepozeljno razaranje materijala ili promjena mikrostrukture nastala uslijed
djelovanja agresivne okoline. Da bi se sprijecila korozja celik mora biti korozijski postojan.
Korozjska postojanost se definira kao otpornost Celika na djelovanje agresivnog medpa. Da
bi se postigla korozijska postojanost Celika njegova se povrSina mora pasivirati. Pasivacijom
se stvara tanka zaStitna prevlaka oksida koja spreCava daljnu koroziju celika. Na intenzitet
pasivacije najvise utjeCe legirni element Cr, a zatim Ni, Al, W, Mo i Ti. Navedeni legirni
elementi moraju biti otopljeni u kristalu mjeSancu zelieza. Pozeljan je 1 niski udio ugljika
kako bi se sprijecilo stvaranje karbida sa legimim elementima $to bi osiromaSilo kristal
mjeSanac Zelieza isnizilo korozjsku otpornost celika.

Uvjeti kojima se osigurava potpuna Kkorozijska postojanost nehrdajucih Celika su barem
12%-tni udio Cr wu C¢wrstoj otopini i homogena monofazna mikrostruktura zbog
onemogucavanja stvaranja lokalnih galvanskih clanaka u vodljivom mediju.

Poznavanjem kemijskog sastava moze se predvidjeti mikrostrukturno stanje Celika.
Nastali su mnogi dijagrami pomocu kojih se moze odrediti mikrostrukturno stanje celika
poznavanjem njegovog kemijskog sastava. Primjer takvog dijagrama je Schaefflerov dijagram
za gaSeno stanje u ovisnosti 0 Cr-ekvivalentu (Cre) i Ni-ekvivalentu (Nig) (slika 1.) koji se
racunaju prema navedenim formulama:

Cre = %Cr + 2-(%Si) + 1,5-(%Mo) + 0,5-(%V + %Nb + %Ti) + 1-(%Al)
Nie = %Ni + 30-(%C) + 0,5:(%Mn) + 0,6-(%Cu) + 20-(%N) + 0,5-(%Co)

Fakultet strojarstva i brodogradnje 9
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Slika 1. Schaefflerov strukturni dijagram [2]

2.1. Dupleks nehrdajudi ¢elici

To je zadnja razvijena skupina nehrdaju¢ih celika. Jedina su skupina nehrdajucih
celika kod koje se odstupilo od jednofazne mikrostrukture (2. uvjet antikorozivnosti). [1] To
su Celici s mikrostrukturom austenita 1 udjelom ferita od 40 do 60%. Idealno se tezi omjeru
udjela austenita i ferita od 5050 (slika 2). Posjeduju vrlo dobra mehanicka svojstva i
otpornost na napetosnu koroziju u medijima sa sumporovodikom i Kloridima. [1]

Razvoj dupleks celika poceo je 1930. godine. To su bili Celici prve generacije dupleks
Celika. Karakterizirala su ih losija mehanicka svojstva 1 korozijska postojanost u odnosu na
kasnije razvilene dupleks &elike te izrazito problemati¢na zavarljivost. Celici druge generacije
su nastali dodavanjem dusika ¢ime se smanjila osjetljivost na feritizaciju ZUT-a pri

zavarivanju te poboljSala otpornost na rupicastu koroziju.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 10
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Slika 2. Mikrostruktura dupleks nehrdajuéeg ¢elika [3]

2.1.1. Kemijski sastav dupleks nehrdajuéih celika

Dupleks nehrdajuci elici su primarno legure Fe, Cr i Ni. Krom (od 21 do 33%)
osigurava korozijsku postojanost i stabilizira ferit. On je osnovni legirni element u svim
nehrdaju¢im Celicima jer pasivira powvrSinu i stabilizica feritnu mikrostrukturu. Dodavanjem
nikla (od 4 do 9%) stabilizira se austenitna mikrostruktura, a njegovim dodavanjem poveéava
se zlavost dupleks celika. Nikal uz to sprijeCava stvaranje nepoZeljnih intermetalnih faza.
Cesti legirni elementi su N, Mo, W, Cu i Si ovisno o skupini dupleks &elika. Dusik djeluje kao
gamageni element i povisuje udio austenita u mikrostrukturi, a samim tim i zlavost i
zavarljivost Celika. Molibden povisuje otpornost na koroziju u medijima koji sadrze kloride
dok bakar, volfram i silicij povisuju otpornost na rupiastu korozju i korozju u prociepu.
Precizni kemijski sastav osigurava Zzeljenu mikrostrukturu i1 mehanicka svojstva dupleks
Celika. Danasnji dupleks celici se mogu podijeliti u pet skupina prema djelotvornoj sumi na
temelju koje se procjenjuje otpornost na rupicastu koroziju:

Fe-23Cr-4Ni-0,1N ili dupleks celici bez Mo

Fe-22Cr-5,5Ni-3Mo-0,15N ili dupleks celici s 22 %Cr (DS<40)
Fe-25Cr-5Ni-2,5M0-0,17N-Cuili dupleks celici s 25 %Cr (DS <40)
Fe-25Cr-7Ni-3,5M0-0,25N-W-Cu ili super dupleks celici (DS = 40 do 45)
Fe-32Cr-7Ni-4Mo-0,5N-Cu ili hiper dupleks ¢elici (DS >45)

Fakultet strojarstva i brodogradnje 11
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Super dupleks celici su podskupina dupleks celika koji sadrze viSe legirnih elemenata

uslijed Cega imaju vecu djelotvornu sumu (40 < DS < 45). Karakteriziraju ih vrlo visoka
otpornost prema rupiCastoj koroziji, korozji u procjepu, napetosnoj koroziji u kloridnim
medijima, izvrsna otpornost erozijskoj korozii, vrlo visoka ¢vrstoca i dobra zavarljivost.

Prema kritinoj temperaturi micijacije pittinga (CPT) 1 kriticnoj temperaturi micijacije
korozije u procjepu (CCT) ova podskupina dupleks celika dolazi izmedu dupleks celika i
hiper dupleks celika.

Hiper dupleks celici imaju visi udio Cr, Mo, Ni i N od super dupleks celika. PoviSeni
udio Cr, Mo i N zajedno povisuju ¢vrstocu, otpornost na umor i korozijsku postojanost hiper
dupleks Gelika. Cvrstoéa hiper dupleks Celika je visa i do 20 % od super dupleks &elika $to
omogucuje smanjenje poprecnog presjeka strojnog ili konstrukcijskog dijela. [4] Na slici 3.
prikazana je razlika u CPT i CCT dupleks, super dupleks i hiper dupleks celika.

Temperatura "C{"F)

-~

120(248)
1004{272) 1
B0{175) -
60 (140) -
40(105) -

20(68)

[J, |
CPT G48 CCT MTI-2

Dupleks éelik
Super dupleks celik
m Hiper dupleks Eelik

Slika 3. CPT i CCT dupleks ¢elika u otopini 6% FeCl; [5]
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2.1.2. Postupak toplinske obrade dupleks nehrdaju¢ih ¢éelika

Dupleks celici primarno kristaliziraju kao 100%-tni ferit. Daljnjim hladenjem prvo po
granicama zrna, a zatim i unutar feritnog zrna formira se austenitna faza. Kemijski sastav
dupleks celika balansira se tako da mikrostruktura u temperaturnom podruéju izmedu 1050 i
1150 °C sadrz podjednaki udio austenita i ferita. Obradak se s te temperature gasi u vodi da
bi se zadrzala dupleks mikrostruktura 1 izbjegle Stetne mikrostrukturne faze koje se mogu
formirati sporim hladenjem ispod temperature od 1000 °C. Na slici 4 vidi se pseudobinarni
dijagram stanja Cr-Ni-Fe uz 70% Fe iz kojeg se vide fazne transformacije dupleks celika od

podrucja taline do sobne temperature u ovisnosti o udjelu Cri Ni.

°C
1800 - e
Dupleks ¢elici
1600
T+a T+y
—— T /Jr‘
/
1400
o // T+a+Y
1200 /7
Rk
1000 7Z"[W.I
800 F—a—
al + 1 \
+1 v 1Y \
[¢]
600 |——o—t§—L
L1 -y \
2t ]
400 [t 7__\
—r- ‘
200 . '
o 30 20 10 %Cr
0 10 20 % Ni

Slika 4. Pseudobinarni dijagram stanja Cr-Ni-Fe uz 70% Fe [6]
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2.1.3. Svojstva i primjena dupleks nehrdajuéih celika

Dupleks nehrdajuc¢i Celici posjeduju visoku ¢vrsto¢u, dobru istezljivost, dobru zlavost
i otpornost korozji Sto ih Cini dobrim izborom za konstrukcije izlozene korozii.
Temperaturni raspon primjene dupleks nehrdajucih ¢elika je od -40 do 315 °C. Ispod donje
granice dupleks celici prelaze iz zilavog u krhko podru¢je dok iznad gornje granice dolazi do
izlu€ivanja brojnth precipitata koji negativno utjeCu na mehanicka svojstva 1 korozijsku
otpornost.

Ovisno o stupnju hladne deformacije mehanicka svojstva dupleks celika mogu
znacajno varirati.

Dupleks celici posjeduju izvanrednu korozijsku postojanost. Otpornost na napetosnu
koroziju, osobito u kloridnom okruzenju, im je puno bolja nego Sto je to kod austenitnih
Celika. Postojani su prema rupi¢astoj koroziji zbog visoke vrijednosti djelotvorne sume (DS).
Nepovolino na otpornost rupiastoj koroziji mogu djelovati poviSeni udio feritne faze,
poviSeni udio precipitata nitrida u krupnim feritnim zrnima i sigma faza. Navedeno moZe
nastati u ZUT-u prilikom zavarivanja.

Uporabu pronalaze u industriji nafte i plina, industriji celuloze i papira, vodenim i
kloridnim otopinama, kao cijevi izmjenjivaca topline u rafinerjama, kemiskoj, procesnoj i
drugim industrijama, u postrojenjima za desalinizaciju, kao zamjena za austenitne Celike u
uvjetima pogodnim za nastanak napetosne i rupiCaste korozije, itd. Na slikama 4. - 8. mogu se

vidjeti neki primjeri uporabe dupleks celika.
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Slika 6. Kotao od dupleks celika [8]
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Slika 7. Postrojenje nac¢injeno od dupleks ¢elika [9]

Slika 8. Prirubnice od dupleks ¢elika [10]
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2.1.4. Zavarivanje dupleks celika

Zavarivanje je postupak spajanja dvaju ili viSe materijala taljenjem ili pritiskom. Rabi
se u gotovo svim granama industrije. Tijekom wvremena razvijeni Su mnogi postupci
zavarivanja. Gotovo svi postupci zavarivanja austenitnih nehrdaju¢ih Celika (kao Sto su TIG,
MIG/MAG, zavarivanje plazmom, podvodno zavarivanje, itd.) primjenjivi su i na dupleks
Celike. [11]. Stoga je za dupleks celike, kao i za sve druge konstrukcijske materijale,
neophodan zahtjev dobra zavarljivost. Zavarivanjem se unosi znacajna kolicina topline U
materijal obzirom da je nuzan uvjet za zavarivanje taljenje osnovnog materijala.
Mikrostrukturne promjene su neizbjezne pri temperaturi taljenja osnovnog materijala, no i
sam postupak hladenja do okolne temperature moZze dovesti do neZeljenih mikrostrukturnih
promjena.

Nezeljene mikrostrukturne promjene dupleks ¢elika mogu biti pogrublienje zrna,
naruSavanje omjera dupleks strukture, rekristalizacija, usmjerenost mikrostrukture i
izluCivanje  Stetnth mikrostrukturnih  faza. Takve promjene su nepozeline jer mienjaju
mehaniCka svojstva materijala kao i njegovu korozijsku postojanost.

Na slici 5. vide se podru¢ja nastajanja Stetnih faza u dupleks cCeliku u ovisnosti o

temperaturi i vremenu.

e M,C, karbidi, CrN nitridi
s G faza
e Cr,N nitridi
A faza
» v, faza
* My;Cg karbidi
» R faza

1000°C -

temperatura

e« T faza
e € faza
e O faza

Cr, Mo,Cu, W
e G faza
300°C [Cr, Mo, Cu, W

vrijeme
Slika 9. She matsKki prikaz tipi¢nih pre cipitacija u dupleks ¢elicima [12]
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3. EKSPERIMENTALNIDIO

3.1. Ciljrada i provodenje ispitivanja

Cilj ovog rada je analizirati utjecaj zavarivanja na mikrostrukturu i svojstva zavarenog
spoja super dupleks nehrdajuceg Celika oznake X2CrNiMoN 25-7-4 (1.4410). Kvantitativnom
i kvalitativnom analizom utvrdivale su se razlke izmedu mikrostrukture osnovnog materijala,
zone utjecaja topline i metala zavara. Ispitivanje se provodilo u prostorijama Laboratorija za
materijalografiju Fakulteta strojarstva i brodogradnje.

3.2. Materijal za istrazivanje

U svrhe istrazivanja koriStena je zavarena cijev od super dupleks celika prikazana na

slici 10. Vanjski promjer cijevi bio je 33 mm, a debljine stijenke 3 mm.

Cijev je isporucena u Zarenom stanju. ZavrSno Zarenje provedeno je na 1075° C u

trajanju od 5 minuta nakon ¢ega je cijev podvrgnuta brzom hladenju vodom.

Slika 10. Zavarena cijev od super dupleks ¢elika

Rezultati analize kemijskog sastava celika prikazani su u tablici 1, a proizvoda¢ jamci

mehanicka svojstva navedena u tablici 2.
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Tablica 1. Kemijski sastav ispitivanog ¢elika
Element | C Si | Mn P S Cr Ni | Mo | Cu N Fe

% 0,016 | 0,27 | 0,39 | 0,021 | <0,0005 | 25,36 | 6,44 | 3,88 | 0,14 | 0,301 | ostatak
Tablica 2. Mehanicka svojstva ¢elika

Granica razvlacenja Via¢na ¢vrstoca Istezljivost

Tvrdoca
[N/mm?] [N/mm?] [%]
Rpo,2 Rp1,0 Rm A HRC
661 715 871 37 26-28

Zavarivanje cijevi provedeno je ru¢no, postupkom zavarivanja s oznakom 141 prema

normi HRN EN 24063 [13]. Radi se o zavarivanju volframovom elektrodom u atmosferi

inertnog plina (TIG postupak). Vrsta spoja prema normi HRN EN 9692-1 [14] ima oznaku

BW sto je kratica za suCeono zavarivanje, a simbol kojim se oznaCava vrsta spoja prema

normi HRN EN ISO 2553 [15] je Y. Zavarivanje je obavljeno u zidnom polozaju &ija je

oznaka PH/PC, prema normi HRN EN 6947 [16]. lzvedba spoja i redoslijed zavarivanja

prikazani su na slikama 11.1i 12, a izgled samog zavara moze se vidjeti na slici 13.

Svi parametri zavarivanja nalaze se u Prilogu 2.

b=2-4 mm, ¢=0-1 mm, a.=65-75°

Fakultet strojarstva i brodogradnje

Slika 11. Izvedba spoja

Slika 12. Redoslijed zavarivanja
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Slika 13. Podrudje zavara na cijevi

3.2.1. Izrezivanje metalografskog uzorka

Izrezivanje uzorka za kvalitativnu i kvantitativnu analizu mikrostrukture obavljeno na
tracnoj pili u Laboratoriju za alatne strojeve, Zavoda za tehnologiju na Fakultetu strojarstva i
brodogradnje u Zagrebu. Prilikom rezanja koriSteno je sredstvo za hladenje i podmazivanje

kako ne bi doslo do promjene mikrostrukture uzorka.

Na slici 14. prikazana je tratna pila na kojoj je obavljeno rezanje dok slika 15.
prikazuje uzorak u postupku izrezivanja. Iz cijevi je izrezan reprezentativan uzorak dimenzija
30 mm x 12 mm. lzrezani uzorak je ispran vodom kako bi se uklonile necistoce i produkti

rezanja te nakon toga osuSen. Takav uzorak je spreman za daljnju metalografsku pripremu.

Na slikama 16. i 17. prikazan je izrezani uzorak.
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Slika 14. Tra¢na pila

Slika 15. Izrezivanje uzorka
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Slika 16. lzrezani uzorak prije zalijevanja u polimernu masu

A

Slika 17. Bo¢na strana uzorka sa slike 16

3.2.2. Zalijevanje u polimernu masu

Kako bi se omogucilo pravino bruSenje i poliranje te olakS$alo rukovanje, uzorak je
zaliven u masu fenolne smole u Laboratoriju za materijalografiju, Zavoda za materijale i
tribologiju na Fakultetu strojarstva i brodogradnje u Zagrebu. Masa je elektricki vodljiva zbog
potrebe za naknadnim elektrokemijskim nagrizanjem. Masa polimerizira pri 143° C, a sama
polimerizacija je provedena u presi za zaljevanje uzoraka, prikazanoj na slici 18.

Uzorak nakon zalijevanja polimernom masom, a prije brusenja, moze se vidjeti na slici
19.
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Slika 18. Presa za zalijevanje uzoraka

Slika 19. Metalografski uzorak nakon zalijevanja u polime rnu masu
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3.2.3. Brusenje i poliranje
3.2.3.1. BruSenje

Nakon zalijevanja u polimernu masu povrSinu uzorka potrebno je brusiti i polirati dok
se ne postigne ravna i glatka povrSina. Brusenje se provodilo na uredaju na slici 20. Uredaj
posjeduje magnetsku plocu na koju se stavlja glatka podloga, a na koju se dalje stavlja brusni
papir. BruSenje se obavlja sa 6 brusnih papira razlicite kvalitete. Zapocinje se najgrubljim te
zavrSava najfinjim brusnim papirom. Svi brusni papiri rotiraju brzinom od 300 okretaja u
minuti. Izmedu izmjena brusnog papira uzorak se pere kako bi se uklonile odvojene Cestice |
zakreée za 90° u odnosu prethodni korak. Mlaz vode hladi i podmazuje uzorak tokom cijelog
brusenja.

Svi parametri postupka bruSenja navedeni su u tablici 3.

Tablica 3. Parametri bruSenja

Stuvpar.u 1.stupanj | 2.stupanj | 3.stupanj | 4.stupanj | 5.stupanj | 6. stupanj
bruSenja
Brusni Brusni Brusni Brusni Brusni Brusni
Podloga . . . . . .
papir papir papir papir papir papir
Abrazivne SiC siC siC siC siC siC
cestice
Oznaka
brusnog P120 P320 P500 P1000 P2400 P4000
papira
Finoca
abrazivnih 106 46,2 30,2 18,3 6,5 2,5
Cestica [pm]
Sila pritiska y y y y y »
[N ] rucno rucno rucno rucno rucno rucno
Brzina wrtnje 300 300 300 300 300 300
[o/min]
Sredstvo za
hladenje i voda voda voda voda voda voda
podmazivanje
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3.2.3.2. Poliranje

Idu¢i korak je poliranje uzorka koje se provodi na istom uredaju kao i brusenje. Fina
tkanina se stavlja na rotirajuci stol uredaja. Na tkaninu se nanosi dijamantna pasta za poliranje
s abrazivnim zrnima promjera 3 um. U poseban drza¢ na uredaju uljeva se lubrikant za
podmazivanje i hladenje uzorka prilikom poliranja. Uredaj se podesava da silom od 30 N drz

uzorak na rotirajuéem stolu. Poliranje se provodi 3 minute pri brzini vrtnje rotirajuéeg stola

od 150 okretaja u minuti.

Nakon toga uzorak se fino polira suspenzijom koloidnog silicijevog dioksida. Finoca
abrazivnih Cestica silicijevog dioksida je oko 0,03 um, a svi drugi parametri su isti kao u
prvom stupnju. Uzorak se nakon zavr$nog poliranja ispire vodom i susi u struji toplog zraka.

Na slici 21. prikazan je uzorak nakon bruSenja i poliranja. Tablica 4. prikazuje
parametre postupka poliranja.

Tablica 4. Parametri poliranja

Stupanj poliranja 1. stupanj 2. stupanj
Podloga Fina tkanina Fina tkanina
Abrazivne Cestice Dijamant Silicijev dioksid
Fino¢a abrazivnih Cestica 3 gm 0,03 pm
Sila pritiska [N] 30 30
Sredstvo Za.hlad.enje i DP-lubrikant (zeleni) Voda
podmazivanje
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Slika 20. Uredaj za brusenje i poliranje uzoraka

Slika 21. Metalografski uzorak nakon brusenja i poliranja
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3.2.4. Nagrizanje

Da bi se bolie uocila mikrostruktura potrebno je powrSinu uzorka elektrokemijski
nagrist. Nagrizanje se provodi stavjanjem uzorka u metalni drza¢. Uzorak se uranja u 10%-
tnu oksalnu Kiselinu. Kroz uzorak se pusta struja napona 10 V i jakosti 5 A. Uzorak se drz u
Kiselini 90 s, a nakon toga se vadi i ispire vodom da se zaustavi daljnje nagrizanje. Ovim
postupkom se nagriza feritna faza 1 granice Kkristalnih zrna, a austenitna faza ostaje
nenagrizena. Tako pripremlien uzorak spreman je za Kkvalitativnu i kvantitativnu analizu

mikrostruk ture.

Slika 22. prikazuje uzorak u komori tijekom nagrizanja. Na slici 23. je uredaj kojim se

podesavaju parametari struje nagrizanja, a uzorak nakon nagrizanja prikazan je na slici 24.

Slika 22. Komora za elektrokemijsko nagrizanje uzoraka
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Qo

Slika 23. Uredaj za podeSavanje parametara struje nagrizanja

Slika 24. Metalografski uzorak nakon nagrizanja
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3.2.5. Analiza mikrostrukture

Analiza mikrostrukture provodile se u Laboratoriju za materijalografiju, Fakulteta
strojarstva 1 brodogradnje u Zagrebu. Pomoc¢u svjetlosnog mikroskopa modela Olympus
GX51 opremlienog s digitalnom kamerom, analizirana je mikrostruktura uzorka u svakom
koraku: nakon brusenja, poliranja i nagrizanja.

Svjetlosni mikroskop kojim se analizirala mikrostruktura prikazan je na slici 25.

Uzorak se prvo ocisti alkoholom te se zatim postavlja okrenut prema dolje na stoli¢
svjetlosnog mikroskopa.

Mikroskop posjeduje izmjenjive objektive na revolveru koji omogucuju povecanja od

50, 100, 200, 500 i 1000 puta.

Slika 25. Svjetlosni mikroskop
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3.2.5.1. Analiza mikrostrukture u brusenom i poliranom stanju

Nakon brusenja uzorak je o¢iS¢en i stavljen na svjetlosni mikroskop.

Slika 26. prikazuje osnovni materijal u bruSenom stanju snimljen pri povecanju 500
puta. lako kvaliteta brusene povrSine nije dovoljno dobra za kvalitetnu analizu mikrostrukture
na slici se ipak nazire dupleks mikrostruktura osnovnog materijala. Tamnija podrucja
prestavljaju feritna zrna, dok su svjetlja podruéja austenitna zrna. Uocava se velika
usmjerenost strukture osnovnog materijala koja je posliedica intenzivne plastiéne deformacije
pri oblikovanju cijevi.

Slika 27. prikazuje metal zavara u brusenom stanju snimljen pri poveé¢anju od 500

puta. | ovdje se nazire tipicna ljevacka mikrostruktura koja je karakteristiéna za metal zavara.

Slika 26. Osnovni materijal u bru§enom stanju snimljen pri pove ¢anju od 500 puta
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Slika 27. Metal zavara u bruSenom stanju pri pove ¢anju od 500 puta

Slika 28. Zvareni spoj super dupleks ¢elika X2CrNiMoN 25-7-4
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Na slici 28. prikazan je cijeli zavareni spoj u poliranom stanju, a na slikama 29., 30. i
31. vide se osnovni materijal, metal zavara i zona utjecaja topline u poliranom stanju
snimljeni pri poveéanju od 500 puta.

Na povrSini uzorka nisu uoCene nikakve nepravilnosti koje su iace vidljive u
poliranom stanju (Supljine, pukotine i sl.).

lako nije uobiCajeno da se mikrostruktura vidi na poliranim uzorcima, iz neutvrdenog

razloga, na ovom uzorku se mikrostruktura nazirala u svim dijelovima zavarenog spoja.

Slika 29. Osnovni materijal u poliranom stanju snimljen pri poveéanju od 500 puta
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Slika 30. Metal zavara u poliranom stanju snimljen pri poveéanju od 500 puta

Slika 31. Zona utjecaja topline zavara u poliranom stanju snimljena pri pove¢anju od 500 puta
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3.2.5.2. Analiza mikrostrukture u nagrizenom stanju

Nagrizanjem polirane povrSine uzorka otkriva se postojea mikrostruktura zavarenog
spoja irazlke izmedu pojedinth podrucja dolaze do izrazaja.

Na slici 32. prikazana je makrostruktura zavarenog spoja super dupleks Celika
X2CrNiMoN 25-7-4. U sredini slike nalazi se metal zavara, a s bocnih strana nalazi se
osnovni materijal. Oblik zavara je pravilan s obzirom na wrstu zavarenog spoja (Y spoj).
Pojedini prolazi su dovoljno jasno izrazeni Izmedu metala zavara i osnovnog materijala
nalazi se vrlo usko podru¢je zone utjecaja topline. Pri ovom povecanju linja staljivanja nije

jasno izrazena. Metal zavara ima tipinu ljevaCku mikrostrukturu.

Slika 32. Makrostruktura zavarenog spoja

Analiza mikrostrukture zavarenog spoja provedena je na osnovnom materijalu te u

podrucju zone utjecaja topline (ZUT) i1 metalu zavara u tjemenu, sredini ikorijenu zavara.

Na slici 33. prikazana je mikrostruktura osnovnog materijala u sredini popre¢nog

presjeka stijenke cijevi, snimljena pri povecanju od 500 puta.
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Jasno se vidi tipicna dupleks struktura sastavljena od podjednakih udjela austenita i
ferita. S obzirom na vrstu nagrizanja austenitna zrna su svjetlija, a feritna koja su jace
nagrizena SU tamnija. Nagrizanje je takoder omoguéilo da se vide granice kristalnih zrna

osobito unutar austenitne faze.

Mikrostruktura osnovnog materijala na unutarnjem i vanjskom rubu stijenke cijevi ne

razlikuje se od mikrustrukture u sredini presjeka.

Slika 33. Mikrostruktura osnovnog materijala snimljena pri poveéanju od 500 puta

Mikrostruktura metala zavara je tipina ljevacka, dendritna mikrostruktura i znatno se
razlikuje od ugnjeCene mikrostrukture osnovnog materijala. Udjeli feritne 1 austenitne faze u
metalu zavara su podjednaki, ali se mikrostruktura ne moze okarakterizirati kao prava dupleks

struktura. Pri analizi nisu uocene nikakve pogreske ili nepravilnosti u metalu zavara.

Na slici 34. prikazana je mikrostruktura u tjemenu metala zavara, a na slici 35.
mikrostruktura u sredini metala zavara. Ova dva podru¢ja su gotovo identiéna po obliku,
veli¢ini 1 rasporedu zrna. Mikrostruktura u korijenu metala zavara, prikazana na slici 36.,

sitnozrnatija je od mikrostrukture u sredini i tjemenu.
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Slika 34. Mikrostruktura u tjemenu metala zavara snimljena pri pove ¢anju od 500 puta

Slika 35. Mikrostruktura u sredini metala zavara snimljena pri pove ¢anju od 500 puta
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Slika 36. Mikrostruktura u korijenu metala zavara snimljena pri pove¢anju od 500 puta

Mikrostruktura zone utjecaja topline analizirana je u tjemenu, sredini i korijenu, s obje
strane zavara i prikazana je na slikama od 37. do 42.

Zbog velkog unosa topline pri zavarivanju i nekontroliranog rezima hladenja
mikrostruktura osnovnog materijala uz liniju staljivanja znatno se promijenila i ne moze se
vise opisati kao dupleks mikrostruktura. Iako je ovo podrucje relativno usko u njemu je
naruSen izbalansirani omjer feritne i austenitne faze na racun austenita. Mogu se uociti velika
zrma ferita okruzena austenitnom fazom. Unutar feritnih zrma vide se nakupine tamnih tockica
koje su vjerojatno nastale zbog preagresivnog nagrizanja. S druge strane, moguce je da je
doslo do precipitacije nitrida zbog duljeg zadrzavanja celika na visokoj temperaturi.

Da bi se sa sigurno$¢u utvrdilo jesu li te formacije uistinu nitridi, potrebno je

analizirati uzorak skeniraju¢im elektronskim mikroskopom (SEM).
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Slika 37. Mikrostruktura u tiemenu ZUT-a lijevo, snimljena pri poveéanju od 500 puta

Slika 38. Mikrostruktura u sredini ZUT-a lijevo, snimljena pri pove é¢anju od 500 puta

Fakultet strojarstva i brodogradnje 38




Matija Purasek Zavrsni rad

Slika 39. Mikrostruktura u korijenu ZUT-a lijevo, snimljena pri pove ¢anju od 500 puta

Slika 40. Mikrostruktura u tiemenu ZUT-a desno, snimljena pri povec¢anju od 500 puta
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Slika 41. Mikrostruktura u sredini ZUT-a desno, snimljena pri pove¢anju od 500 puta

Slika 42. Mikrostruktura u korijenu ZUT-a desno, snimljena pri pove¢anju od 500 puta
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3.2.5.3. Odredivanje udjela faza u zavarenom spoju

S obzirom da se pri zavarivanju uvijek naruSava izbalansirani omjer ferita i austenita
koji je kod dupleks celika izuzetno vazan za mehaniCka i korozijska svojstva, potrebno je
odrediti udjele feritne i austenitne faze u zavarenom spoju. Navedeni udjeli mogu se odrediti

na nekoliko nac¢ina. U ovom slucaju odabrana je linijska analiza.

Kod linijske analize povla¢i se nekoliko nasumi¢no odabranih pravaca kroz sliku
mikrostrukture. lzmjeri se i zbroji duljina svih segmenata pravca koji upadaju u jednu
mikrostrukturnu fazu (npr. austenit) te se dobivena duljina podijeli s ukupnom duljinom
pravca. Dobiveni rezultat mnoz se sa sto, Sto daje postotni udio mikrostrukturne faze. Isto se
provodi i na drugim pravcima te izracuna srednja vrijednost. Oduzmemo i dobivenu

vrijednost od 100 % dobivamo udio druge faze.

Udjeli austenita i ferita izmjereni su u osnovnom materijalu, u zoni utjecaja topline i

metalu zavara. U svakom od navedenih podrucja obavljeno je po 5 mjerenja.

Rezultati linijske analize zajedno s izracunatom srednjom vrijedno$¢u udjela dani su u

tablici 5.

Tablica 5. Postotni udjeli austenita i ferita u razli¢itim podrudjima zavara

Udjeli faza [%)]

Broj mjerenja Osnovni materijal | Zona utjecaja topline | Metal zavara

A F A F A F

51,01 | 48,99 46,6 53,4 59 41

52,16 | 47,84 24,27 75,73 | 49,75 | 50,25

49,66 | 50,34 43,16 56,84 | 65,24 | 34,76

50,98 | 49,02 40,87 59,13 61,6 | 38,4

gl | W N|

49,38 | 50,62 23,3 76,7 54,09 | 45,91

Srednja vrijednost | 50,64 | 49,36 35,64 64,36 | 57,94 | 42,06

U osnovnom materjalu izmjerena je podjednaka kolicina austenita i1 ferita Sto je

uobiCajeno za dupleks cCelike.
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U zoni utjecaja topline izmjeren je udio ferita veéi od 60 %, Sto moze znatno narusiti
korozijsku postojanost zavarenog spoja. S obzirom da je zona utjecaja topline izrazito uska

(oko 150 pum) za pretpostaviti je da ne¢e doci do ve¢ih problema tijjekom primjene.

U metalu zavara udjeli ferita i austenita ostali su u dopustenim granicama izmedu 60 i
40 %.

3.2.6. Mikrotvrdoc¢a, HVO0,2

Mjerenje mikrotvrdo¢e provedeno je u Laboratoriju za materijalografiju Fakulteta
strojarstva i brodogradnje. Za mijerenje mikrotvrdo¢e koriSten je mikrotvrdomjer oznake
PMT-3, prikazan na slici 39. Mjerenje se provodi metodom po Vickersu gdje se u povrSinu
uzorka utiskuje Cetverostrana dijamantna piramida. Uzorak se postavlia na stoli¢ tvrdomjera,
rotira se zajedno sa stoli¢em na mjesto ispod indentora, opterecuje se utegom od 200 grama i
drzi 4-5 sekundi. Nakon rasterecenja mjeri se duljina dijagonale otiska piramide. Pomocu te

duljine iz tablica je oc¢itana mikrotvrdoca.

Slika 43. Mikrotvrdomjer
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Na uzorku su provedena po 3 mjerenja u svim karakteristiénim podrucjima:
e 0snovnom materijalu
e zoni utjecaja topline u tjemenu, sredini i korijenu, s obje strane zavara
e metalu zavara.

Dobiveni rezultati zajedno s izraCunatim srednjim vrijednostima nalaze se u tablici 6.

Tablica 6. Vrijednosti mikrotvrdo¢e HV0,2 u zavare nom spoju

Podrucje zavara Osnovni ad Metal zavara
materijal lijevo desno
319 349 269
Tjeme 298 376 293
298 362 298
Srednja vrijednost 305 362 287
319 303 283 288
Sredina 524 313 283 298
450 308 278 260
Srednja vrijednost 431 308 281 282
308 303 278
Korijen 298 319 240
319 274 283
Srednja vrijednost 308 299 267
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4. ZAKLJUCAK

Na temelju ispitivanja koja su provedena u svrhu Karakterizacije —mikrostrukture
zavarenog spoja super dupleks celika X2CrNiMoN 25-7-4 i pritom dobivenih rezultata,
moze se zakhjuciti sljedece:

-Makroanalizom je utvrdeno da zavar ima pravilan oblik, da su pojedini prolazi dovoljno
jasno izrazeni i da nema nikakvih vidljivih nepravilnosti u zavarenom spoju.

-Analizom zavarenog spoja u poliranom stanju takoder nisu uo¢ene nikakve nepravilnosti
-Nakon elektrokemijskog nagrizanja vidjelo se da mikrostrukturu osnovnog materijala
¢ine ferit i austenit u podjednakim volumnim udjelima.

-Zona utjecaja topline s obje strane zavara je izrazito uska. NaruSena je izbalansirana
dupleks mikrostruktura i volumni udio ferita je znacajno povisen (64 %) u odnosu na udio
austenita (36 %).

-Metal zavara ima karakteristicnu ljevacku mikrostrukturu sastavljenu od 58 % austenita i
42 % ferita. Mikrostruktura u korijenu zavara je malo finijja u odnosu na sredinu i tjeme

Zavara.

-Najve¢a mikrotvrdo¢a izmjerena je u osnovnom materijalu (431 HVO0,2), neSto nize
vrijednosti su izmjerene u zoni utjecaja topline (281-362 HV0,2), a najnize vrijednosti u
metalu zavara (267-287 HVO0,2).
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