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Kurzfassung

Kurzfassung

Die steigenden Anforderungen an Sicherheit, Komfort, Gewichts- und Emissionsreduzierung
in der Automobilindustrie fordern eine stetige Weiterentwicklung der Stahlwerkstoffe. Das
,Quenching and Partitioning“-Konzept (Q&P), eine Variante der TRIP-unterstutzten
Mehrphasenstdhle, ist eine mdgliche Loésung: durch ein Gefige aus Martensit und
filmartigem Restaustenit sollen hohere Festigkeiten als in TRIP-Stahlen und hé&here
Dehnungen als in Martensiten erreicht und komplexe Bauteile industriell realisierbar werden.
Die Einstellung des Gefliges erfolgt in der Warmebehandlung. Aus dem Austenit wird auf die
Abschrecktemperatur QT zwischen Martensitstart und -finish abgeschreckt (Quenching), so
dass der Austenit partiell in Martensit umwandelt. In der folgenden isothermen Haltephase
wird Kohlenstoff aus dem Martensit in Austenit umverteilt (Partitioning). Wegen der
Kohlenstoffanreicherung sinkt die Martensitstarttemperatur des Austenits und beim finalen
Abschrecken auf Raumtemperatur wird Restaustenit stabilisiert. Geeignete Legierungen
basieren auf etablierten TRIP-Stahlen, die zur Unterdriickung der Karbidausscheidung mit
Silizium oder Aluminium legiert sind.

Das Q&P-Konzept geht auf das Modell des ,eingeschrankte Paragleichgewichts® nach
[SPEO03] zuriick, das ein thermodynamisches Gleichgewicht bei Einschrédnkung von Mobilitat
und Aktivitat der beteiligten Elemente formuliert. Unter zwei wesentlichen Annahmen wird
das Modell auf die Umverteilung des Kohlenstoffs von Martensit in Austenit angewendet: die
Phasengrenze zwischen Austenit und Martensit ist stabil, und die Umverteilung ist
vollstandig. Allerdings zeigt die Praxis Diskrepanzen zwischen Modell und Experimenten.

In bisherigen Untersuchungen des Q&P-Prozesses fehlt der zur Optimierung erforderliche
Zusammenhang zwischen Prozess und Produktgefiige, weil die Mikrostruktur erst nach
Prozessende untersucht wird und mogliche Gefligebestandteile nicht sicher zu
unterscheiden sind.

In der vorgelegten Arbeit wird daher die Gefligeentwicklung bei der ,Quenching and
Partitioning“-Behandlung in-situ untersucht. An einem Si- und B-legierten TRIP-Stahl
(Laborwerkstoff K1: 0,229 %C, 1,51 % Si, 1,49 % Mn, 0,003 % B) werden parallel zur Q&P-
Waérmebehandlung in-situ R&ntgenbeugungsexperimente in Transmission am Messplatz
HARWI-II des Deutschen Elektronen-Synchrotron (DESY) durchgefiihrt. Mit einer
Zeitauflosung von weniger als 5s werden Debye-Scherrer-Ringe aufgenommen und die
Phasenanteile und Gitterparameter fur kubisch-flachenzentrierten Austenit und Martensit
durch eine Rietveldanalyse bestimmt. Ex-situ werden metallografisch-lichtmikroskopische
und elektronenmikroskopische Untersuchungen ergénzt und die mechanischen Kennwerte
an separat warmebehandelten Sekundéarproben bestimmt.

Wahrend der Partitioningphase kann eindeutig eine isotherme Umwandlung von Austenit
nachgewiesen werden. Der Umwandlungsverlauf ist umso schneller, je hd&her die
Partitioningtemperatur ist. Die Umwandlung erfolgt im zweistufigen Prozess bereits auf
Abschrecktemperatur und wahrend der Wiedererwarmung auf die Partitioningtemperatur von
450 °C. Bei Erreichen der Partitioningtemperatur liegen daher deutlich niedrigere kfz-
Phasenanteile gegeniiber dem einstufigen Prozess mit gleicher Abschrecktemperatur vor.
Die Umwandlung verlduft asymptotisch, die kfz-Phasenanteile am Ende des Partitionings
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liegen im zweistufigen Prozess (ca. 12 %) geringfugig Uber denen im einstufigen Prozess
(ca. 10 %). Die isotherme Umwandlung kann einem bainitischen Umwandlungsmechanismus
zugeordnet werden, der belegt ist durch eine klare Orientierungsbeziehung zwischen
Restaustenit und krz-Matrix, durch die im erweiterten ZTU-Schaubild gezeigte Fortsetzung
der isothermen Bainitumwandlung unter Ms und durch das nadelférmige Erscheinungsbild
des Gefliges mit ausgeschiedenen Karbiden. Die isotherme Bainitumwandlung nach der auf
Abschrecktemperatur QT unterbrochenen  Martensitumwandlung kann durch  zwei
metallkundliche Mechanismen erklart werden. Einerseits kann die verformungsinduzierte
Verfestigung des Austenits, die eine weitere Martensitumwandlung verhindert, durch
Erholungseffekte unwirksam werden. Andererseits kénnen Kohlenstoffsenken wie die
beobachteten Karbidausscheidungen oder lokale Kohlenstoffanreicherungen (z. B. an
Versetzungen) eine niedrigere Kohlenstoffkonzentration verursachen, die zu einer héheren
Ms-Temperatur fihrt und die weitere Umwandlung hervorruft. Nach der isothermen
Umwandlung auf Partitioningtemperatur wandeln auch beim finalen Abschrecken auf
Raumtemperatur weitere Austenitanteile um, besonders im einstufigen Prozess. Die
Restaustenitgehalte bei Raumtemperatur liegen zwischen etwa sechs und zwdlf Prozent.
Der Restaustenit ist filmartig und durch eine ausgepragte Orientierungsbeziehung mit der
nadelartigen, kubisch-raumzentrierten Matrix verknupft.

Fur alle Prozessbedingungen steigt der kfz-Gitterparameter wahrend des Partitionings an.
Aus der empirischen Korrelation zum Kohlenstoffgehalt folgt Anreicherung des Austenits mit
Kohlenstoff, die umso ausgepréagter ist, je hoher die Partitioningtemperatur und je langer die
Partitioningzeit ist. Die  hohere  Kohlenstoffanreicherung  fihrt zu  hoheren
Restaustenitgehalten. Die Kohlenstoffdiffusion aus dem Martensit in den Austenit steht klar
im Wettstreit mit der Phasenumwandlung. Die Veranderung des Gitterparameters schlagt
daher deutlicher in den zweistufigen Versuchen durch, bei denen weniger Austenit parallel
zur Kohlenstoffanreicherung umwandelt.

Die Zugfestigkeiten der Q&P-Gefiige liegen mit rund 1300 — 1400 N/mm? im Bereich
martensitischer Stahle bei Bruchdehnungen Azis von 11,7% und 10,9%. Im
GleichmalRdehnungsbereich  erfolgt eine verformungsinduzierte Umwandlung des
Restaustenits  (TRIP-Effekt). Die Kennwerte liegen Uber denen konventioneller
Vergleichsgeflige (Bainit, Vergutungsgefiige) und sind vergleichbar mit Daten aus der
Literatur zu ahnlichen Legierungskonzepten.

Die dargestellte Methodik ist hervorragend fiir die zukinftige Entwicklung des Q&P-Konzepts
geeignet. Die zeitaufgeléste Messung von Phasenanteilen und Gitterparametern
ermdglichen die Nachverfolgung der Umwandlungsprozesse und der
Kohlenstoffanreicherung. Die ndchsten Experimente sollten an einer Legierung mit stérker
verzogerter Bainitumwandlung durchgefiihrt werden und den stérksten kfz-Reflex in den
Fokus nehmen, um die Kohlenstoffanreicherung im Detail zu beobachten und Eingangsdaten
oder einen Datensatz zur Validierung thermodynamischer Simulationen zu generieren.
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The increasing demand for passenger safety, comfort and efficiency is a continuous driver
for the development of automotive steels. Actually the potential materials for the 3
generation of the Advanced High Strength Steels (AHSS) are discussed.

A promising candidate is the so-called “Quenching and Partitioning” (Q&P) concept. It targets
higher strength compared to TRIP-assisted steels and higher ductility compared to
martensitics. The concept is based on the microstructure of retained austenite in a matrix of
carbon-depleted martensite. The corresponding heat treatment consists of austenizing and
quenching to the quench temperature QT between Ms and M. Thereby the austenite
transforms partly to martensite. Quenching is followed by an isothermal holding at or above
QT (1-/2-step Q&P) during which carbon partitions from martensite to austenite.
Consequently the Ms temperature decreases and the austenite is retained at room
temperature. Suitable alloys are based on TRIP-assisted steels using Si or Al to suppress
carbides during partitioning.

The thermodynamics of the Q&P process are developed in the “constrained para-equilibrium”
in [SPEOQ3] featuring a constrained mobility and activity of the alloying elements. Hence the
partitioning of carbon occurs from martensite to austenite under two conditions: the interface
between the phases is immobile and carbon partitions completely from martensite to
austenite. But the experimental evidence deviates from the model.

A further understanding and optimization of the concept is hindered by the missing link
between the process and the development of the microstructure. The latter is up to now
investigated at room temperature without a reliable distinction between desired and
undesired constituents (e. g. tempered martensite versus isothermal bainite).

In the present work, the evolution of the microstructure is monitored for the experimental
TRIP-alloy K1 containing Si and B (lab heat K1: 0.229 %C, 1.51 % Si, 1.49 % Mn,
0.003 % B). Diffraction experiments are performed with Synchrotron X-Ray radiation in-situ
during the Q&P processing. Heat treatment and diffraction experiments are done at the
beamline HARWI-II at Deutsches Elektronen-Synchrotron (DESY). Debye-Scherrer patterns
are recorded with a TFT image plate detector circa each five seconds. A Rietveld analysis is
implemented to determine the phase fraction and the lattice parameter for a face-centered
cubic (fcc, austenite) and a body-centered cubic (bcc, martensite) phase. Complementary
ex-situ investigations comprise metallography, electron microscopy and the determination of
mechanical properties.

The experiments clearly reveal a bainitic phase transformation during the partitioning phase.
The phase transformation is detected in the constant decrease of the fcc phase fraction. Its
bainitic character is indicated by a clear orientation relationship between bcc and fcc phase
and by the global microstructure of needle-shaped matrix, carbides and filmy retained
austenite. It fits also the isothermal transformation behavior in the bainitic range above Ms
illustrated in the conventional time-temperature-transformation diagram. Two metallurgical
mechanisms may promote the isothermal transformation: recovery of austenite and/or
additional undercooling due to local carbon depletion. Recovery of austenite occurs the
quenching step of Q&P corresponds to an interrupted martensite transformation. The
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athermal process is stopped at QT by strain energy in the austenite resulting from
transformation induced dislocations. If the dislocations are annihilated or arranged differently
by recovery during the partitioning, the martensite transformation may continue. Additional
undercooling occurs for a local carbon enrichment, e.g. in the vicinity of dislocations or in
form of carbides. Consequently the surroundings are carbon depleted which implies a
decrease of Ms. That represents an additional undercooling at a constant QT stimulating the
isothermal transformation.

The transformation is the faster the higher the temperature. It starts at QT and continues
during re-heating to PT for PT>QT (2-step Q&P). The fcc phase fraction decreases
asymptotically to 10 % in 1-step Q&P and to circa 12 % in 2-step Q&P during the
investigated partitioning time of 70 s. Further austenite is consumed during the final quench
to room temperature resulting in fractions of retained austenite between 6 % and 9 %. The
morphology is filmy and a clear orientation relationship is observed to the matrix of needle-
shaped bcc phase. The amount of retained austenite is linked to its estimated carbon
content: the higher the carbon concentration, the higher the phase fraction. The carbon
concentration in austenite is connected to its lattice parameter. A clear increase is observed
in the diffraction experiments during partitioning. The carbon partitioning also interacts with
the phase transformation. The change in the lattice parameter is less expressed where a
significant phase transformation is indicated. That is because enriched — but not yet
stabilized — austenite regions transform to the bcc phase.

The tensile strength after Q&P ranks between 1300 N/mm2 and 1400 N/mm2 at elongation
at rupture from A7.15=11.7 % to =10.9 %. Hence the Q&P microstructure can compete with
martensitic steels. Its mechanical properties are preferable to the behavior of conventional
microstructures like fully isothermally transformed bainite or quench and tempered
microstructures. Still there remains potential for optimization.

In summary the presented methodology represents an excellent experimental approach to
understand the microstructure evolution during Q&P processing. Future work may
concentrate on the improvement of alloy K1, or rather investigate an alloy with emphasized
suppression of the bainitic transformation. For both the X-Ray detector position should cover
the strongest fcc reflex with the maximum resolution to focus the carbon enrichment. In
general the experimental evidence may be used as input data or validation for the advanced
thermodynamic simulation of the Q&P process.
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