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Beschreibung
Gebiet der Erfindung

[0001] Diese Erfindung betrifft ausscheidungshartbaren Edelstahl, und insbesondere ein Pulvermetallur-
gie-Stahlprodukt aus einem schwefelhaltigen ausscheidungshartbaren Edelstahl, der eine einzigartige Kombi-
nation aus Festigkeit, Verarbeitbarkeit, Duktilitdt und Zerspanbarkeit bereitstellt. Die Erfindung betrifft auller-
dem ein Verfahren zur Herstellung dieses Pulvermetallurgie-Edelstahlprodukts.

Hintergrund der Erfindung

[0002] Schwefel wird in vielen Edelstahlarten verwendet, um bessere Zerspanbarkeit bereitzustellen. We-
sentliche Mengen Schwefel sind jedoch bisher typischerweise nicht verwendet worden, um die Zerspanbarkeit
von hochfesten, ausscheidungshartbaren Edelstahlen zu verbessern, weil solche Schwefelgehalte sich nega-
tiv auf die Verarbeitbarkeit der Stahle und ihre Duktilitat im alterungsgeharteten Zustand auswirken. Hier und
in dieser Anwendung bezieht sich der Begriff "Verarbeitbarkeit" durchwegs auf die Fahigkeit eines Stahls, zu
einer gewunschten Querschnittsabmessung warmbearbeitet und/oder kaltbearbeitet zu werden, ohne wesent-
lichen Schaden (z. B. Spriinge, Risse usw.) davonzutragen. Es besteht Bedarf an einem hochfesten, ausschei-
dungshartbaren Edelstahl, der bessere Zerspanbarkeit aufweist als die bekannten Stahlarten, der jedoch auch
ausreichende Verarbeitbarkeit bereitstellt, so dass er zu einem Draht mit geringem Durchmesser verarbeitet
werden kann. AuBerdem ist es wiinschenswert, dass der Stahl eine Kombination aus Festigkeit und Duktilitat
aufweist, die mit den bekannten hochfesten, ausscheidungshartbaren Edelstahlarten zumindest vergleichbar
ist.

[0003] Das Dokument EP-A-0.747.497 offenbart ein verfestigtes Pulvermetallurgie-Produkt, umfassend eine
Edelstahllegierung, die — in Gewichtsprozent — aus max. 0,1 C, max. 1,0 S, max. 2,0 Mn, 9-30 Ni, 14-20 Cr
und zumindest einem von max. 3,0 Mo, max. 1,0 Ti, max. 2,0 Zr, max. 1,0 Nb, max. 0,045 P und max. 0,03 S
besteht, wobei der Rest Eisen und Ubliche Verunreinigungen mit einer mittleren Kristallkorngréfie von weniger
als 1 ym sind.

Zusammenfassung der Erfindung

[0004] Die Nachteile der bekannten Gu3- und Schmiedestahlarten der hochfesten, ausscheidungshartbaren
Edelstahle sind zum GroRteil durch Pulvermetallurgie-Produkte gemafR einem Aspekt der vorliegenden Erfin-
dung Uberwunden worden. In diesem Aspekt der Erfindung wird ein Pulvermetallurgie-Produkt bereitgestellt,
das aus einem ausscheidungshartbaren Edelstahl-Legierungspulver der in der folgenden Tabelle 1 aufgefiihr-
ten breiten, intermediaren und bevorzugten Zusammensetzungen in Gewichtsprozent gebildet wird.
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TABELLE 1
breit intermedidr intermediar bevorzugt bevorzugt
A B A B

C max. 0,03 max. 0,03 max. 0,03 max. 0,015 max. 0,015
Mn max. 1,0 max. 1,0 max. 1,0 max. 0,30 max. 0,15
Si max. 0,75 max. 0,75 max. 0,75 max. 0,30 max. 0,15

P max. 0,040 max. 0,040 max. 0,040 max. 0,010 max. 0,010
S |0,010-0,050 | 0,020-0,040 | 0,020 - 0,040 | 0,020-0,030 | 0,020 - 0,030
Cr 10-14 10-13 10-13 11,0-12,0 11,0-12,0
Ni 6-12 8-10 10,5-11,6 8,0-8,8 10,8 -11,3
Ti 0,4-2,5 1,0-1,5 1,5-2,0 1,0-1,4 1,5-1,8
Mo max. 6 max. 0,50 0,25-1,5 max. 0,30 0,8-1,1

B max. 0,010 max. 0,010 max. 0,010 max. 6,0035 0,0015 - 0,0035
Cu max. 4 1,5-2,6 max. 0,75 1,8-2,5 max. 0,10
Co max. 9 max. 0,75 max. 0,75 max. 0,10 max. 0,10
Nb max. 1 0,10-0,50 max. 0,3 0,20-0,30 max. 0,10
Al max. 1 max. 0,25 max. 0,25 max. 0,05 max. 0,05
Ta max. 2,5 max. 0,3 max. 0,3 max. 0,10 max. 0,10

N max. 0,03 max. 0,03 max. 0,03 max. 0,010 max. 0,010

[0005] Der Rest der Legierungspulverzusammensetzung besteht im Wesentlichen aus Eisen und den bli-
chen Verunreinigungen, die in denselben oder dhnlichen Stahlarten, die fiir denselben oder einen ahnlichen
Zweck bestimmt sind, vorkommen. Das Pulvermetallurgie-Produkt gemaf vorliegender Erfindung wird durch
Verfestigen des Metallpulvers zu im Wesentlichen vollkommener Dichte gebildet und ist durch eine feine Dis-
persion von Sulfidteilchen, deren Hauptabmessung nicht groRer als 5 pm ist, gekennzeichnet.

[0006] Gemal eines weiteren Aspekts der vorliegenden Erfindung wird ein Verfahren zur Herstellung eines
ausscheidungshartbaren Edelstahldrahts aus Metallpulver bereitgestellt.

[0007] Das Verfahren umfasst den Schritt des Schmelzens einer ausscheidungshartbaren Edelstahllegierung
einer oben aufgefiihrten gewichtsprozentuellen Zusammensetzung. Die geschmolzene Legierung wird dann
zerstaubt, um ein feines Legierungspulver zu bilden. Das Legierungspulver wird warmverfestigt, um ein Inter-
mediat zu bilden, und das Intermediat wird mechanisch zu Draht verarbeitet.

[0008] Die oben aufgefiinrte Tabelle dient als praktische Zusammenfassung und keinesfalls als Einschran-
kung der Unter- und Obergrenzen der Werte fiir die einzelnen Elemente, die in Kombination miteinander ein-
gesetzt werden, oder als Einschrankung der Elemente, die zusammen verwendet werden kénnen. Somit kén-
nen ein oder mehrere Bereiche mit einem oder mehreren Bereichen der restlichen Elemente kombiniert wer-
den. AuRerdem kann ein Minimum oder Maximum eines Elements einer breiten, intermediaren oder bevorzug-
ten Zusammensetzung mit dem Minimum oder Maximum desselben Elements in einer anderen bevorzugten
oder intermediaren Zusammensetzung verwendet werden. Hier und in dieser Anwendung steht der Begriff
"Prozent" oder das Symbol "%", sofern nicht anders angegeben, fir Gewichtsprozent.

Detaillierte Beschreibung

[0009] Die ausscheidungshartbare Edelstahllegierung, die fir das Pulvermetallurgie-Produkt geman vorlie-
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gender Erfindung verwendet wird, umfasst zumindest 10% Chrom, und vorzugsweise zumindest 11,0%
Chrom, um die Korrosionsbestandigkeit zu verbessern. Zu viel Chrom wirkt sich negativ auf die Ausgeglichen-
heit der Phasen der Legierung aus und kann zur Bildung einer unerwiinschten Menge an Ferrit und zu einer
Ubermafligen Menge an Rest-Austenit fihren, wenn die Legierung I6sungsbehandelt wird. Daher ist Chrom auf
nicht mehr als 14%, noch besser auf nicht mehr als 13% und vorzugsweise auf nicht mehr als 12.0% be-
schrankt.

[0010] In der Legierung, die fur das Pulvermetallurgie-Produkt dieser Erfindung verwendet wird, sind zumin-
dest 6%, vorzugsweise zumindest 8%, Nickel vorhanden. Bis zu 4%, vorzugsweise zumindest etwa 1,5%, noch
besser zumindest 1,8% Kupfer kdnnen zusammen mit Nickel vorhanden sein. Sowohl Nickel als auch Kupfer
tragen zu Bildung einer stabilen Austenitstruktur wahrend der Lésungsbehandlung vor dem Abschrecken der
Legierung zur Bildung von Martensit bei. Nickel und Kupfer tragen auferdem zur Harte und Korrosionsbestan-
digkeit der Legierung bei, und Kupfer wirkt sich positiv auf das Alterungshartungsverhalten der Legierung aus.
Nickel ist auf nicht mehr als 12% und Kupfer auf nicht mehr als etwa 2,6% beschrankt, weil zu viel Nickel und
Kupfer sich negativ auf die gewlinschte Ausgeglichenheit der Phasen der Legierung auswirken und zur Bildung
von UbermaRigem Rest-Austenit flhrt, wenn die Legierung I6sungsbehandelt wird. Vorzugsweise ist Nickel im
Legierungspulver, das in der vorliegenden Erfindung verwendet wird, auf nicht mehr als etwa 10%, noch besser
auf nicht mehr als 8,8%, und Kupfer auf nicht mehr als etwa 2,5% beschrankt.

[0011] Bis zu 6% Molybdan kénnen in der Legierung vorhanden sein, weil dieses zur Duktilitdt und Harte der
Legierung beitragt. Molybdan wirkt sich auch positiv auf die Korrosionsbestandigkeit in reduzierenden Medien
und in Umgebungen aus, welche Lochkorrosion und Spannungskorrosionsspriinge fordern. Molybdan ist im
Legierungspulver auf nicht mehr als etwa 0,50%, vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,30%, beschrankt,
weil zu viel davon sich negativ auf die Ausgeglichenheit der Phasen der Legierung auswirkt, d. h. es fuhrt zur
unerwinschten Bildung von Ferrit und zu einer ibermafigen Menge an Rest-Austenit.

[0012] In der Legierung sind zumindest 0,4% und vorzugsweise zumindest 1,0% Titan vorhanden, um durch
Verbindung mit vorhandenem Nickel Harte und Festigkeit bereitzustellen, indem wahrend dem Alterungsharten
der Legierung an Nickel und Titan reiche Ausscheidung zu bilden. Titan verbindet sich auch mit Schwefel, um
feine Titansulfidteilchen zu bilden, die sich positiv auf die Zerspanbarkeit des Pulvermetallurgie-Produkts ge-
malf vorliegender Erfindung auswirkt. Zu viel Titan wirkt sich negativ auf die Harte und Duktilitat der Legierung
aus. Daher ist Titan in einem Pulvermetallurgie-Produkt gemaR vorliegender Erfindung auf nicht mehr als
2,5%, noch besser auf nicht mehr als etwa 1,5%, und vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 1,4% beschrankt.
[0013] Inder Legierung, die in dieser Erfindung verwendet wird, kann bis zu 1% Niob vorhanden sein, um die
Harte und das Alterungshartungsverhalten zu verbessern. Zu diesem Zweck enthalt die Legierung zumindest
etwa 0,10%, vorzugsweise zumindest etwa 0,20% Niob. Zu viel Niob wirkt sich negativ auf die Ausgeglichen-
heit der Phasen der Legierung aus, was zur Bildung von Rest-Austenit fihrt. Daher ist Niob auf nicht mehr als
etwa 0,50% und vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,30% beschrankt.

[0014] Neben der gewlinschten Kombination von Zerspanbarkeit und Verarbeitbarkeit, die durch das Pulver-
metallurgie-Produkt gemaf vorliegender Erfindung bereitgestellt wird, wird durch eine andere Abstimmung der
Elemente Nickel, Kupfer, Molybdan, Titan und Niob, als in den oben aufgefuhrten Bereichen fir diese Elemente
gegeben ist, eine einzigartige Kombination von Festigkeit, Kerbzahigkeit und Spannungskorrosions-Sprungbil-
dungswiderstandsfahigkeit erzielt. Zu diesem Zweck sind zumindest etwa 10,5%, vorzugsweise zumindest
etwa 10,8% Nickel, zumindest etwa 0,25%, vorzugsweise zumindest etwa 0,8% Molybdan, und zumindest
etwa 1,5% Titan im Legierungspulver vorhanden. Wenn Nickel, Kupfer, Molybdan, Titan und Niob nicht gut ab-
gestimmt sind, wird die Fahigkeit der Legierung, sich mithilfe herkdmmlicher Warmebehandlungsverfahren
vollkommen in eine Martensitstruktur zu verwandeln, gehemmt. Au3erdem wird die Fahigkeit der Legierung,
wahrend einer Losungsbehandlung und Alterungshartung im Wesentlichen vollkommen martensitisch zu blei-
ben, beeintrachtigt. Unter solchen Bedingungen wird die Festigkeit des Pulver-Produkts gemaf vorliegender
Erfindung bedeutend verringert. Daher ist Nickel auf nicht mehr als etwa 11,6% und vorzugsweise auf nicht
mehr als etwa 11,3% beschrankt. Kupfer ist auf nicht mehr als etwa 0,75% und vorzugsweise auf nicht mehr
als etwa 0,10% beschrankt. Molybdan ist auf nicht mehr als etwa 1,5% und vorzugsweise auf nicht mehr als
etwa 1,1% beschrankt, wahrend Titan auf nicht mehr als etwa 2,0% und vorzugsweise auf nicht mehr als etwa
1,8% beschrankt ist und Niob auf nicht mehr als etwa 0,3% und vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,10%
beschrankt ist.

[0015] Im Pulvermetallurgie-Produkt dieser Erfindung sind zumindest 0,010% und vorzugsweise zumindest
etwa 0,020% Schwefel enthalten. Schwefel verbindet sich mit vorhandenem Titan, um eine Verteilung feiner
Sulfidteilchen zu bilden, welche verbesserte Zerspanbarkeit bereitstellen, sich jedoch nicht negativ auf die Ver-
arbeitbarkeit des Materials oder auf seine Festigkeit und Duktilitdt im ausgeharteten Zustand auswirkt. Typi-
scherweise enthalt ein Produkt, das gemaR vorliegender Erfindung gebildet wurde, eine im Wesentlichen
gleichmafige Dispersion von Titansulfidteilchen, deren Hauptabmessung nicht gréRer als 5 um ist. Die dul3erst
feinen Titansulfidteilchen wirken sich positiv auf die Zerspanbarkeit des Materials aus, beeintrachtigen jedoch
die Warm- und Kaltbearbeitbarkeit des Materials nicht. Zu viel Schwefel beeintrachtigt am Ende die Verar-
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beitbarkeit und Harte. Daher ist Schwefel im Pulvermetallurgie-Produkt gemaR vorliegender Erfindung auf
nicht mehr als 0,050%, noch besser auf nicht mehr als etwa 0,040%, vorzugsweise auf nicht mehr als etwa
0,030%, beschrankt.

[0016] Bis zu 1% Aluminium und bis zu 2,5% Tantal kdnnen im Pulvermetallurgie-Produkt gemafn vorliegen-
der Erfindung enthalten sein, weil sie sich positiv auf die Festigkeit und Harte des Produkts auswirken, wenn
dieses ausgehartet wird. Zu viel Aluminium und Tantal wirken sich negativ auf die Duktilitdt und Verarbeitbarkeit
des Produkts aus, und ein UbermaR an Aluminium beeintrachtigt seine Zerspanbarkeit. Daher ist Aluminium
vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,25% und Tantal vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,30% be-
schrankt. Fur optimale Duktilitdt und Verarbeitbarkeit ist Aluminium auf nicht mehr als etwa 0,05% und Tantal
auf nicht mehr als etwa 0,10% beschrankt.

[0017] Kohlenstoff und Stickstoff sind im Pulvermetallurgie-Produkt gemaR vorliegender Erfindung be-
schrankt, weil sie sich mit einem oder mehreren der Elemente Titan, Niob und Tantal verbindet, um Carbide,
Nitride und/oder Carbonitride zu bilden, die sich negativ auf die Zerspanbarkeit des Pulvermetallurgie-Produkts
auswirken. Aus diesem Grund ist Kohlenstoff auf nicht mehr als 0,03%, vorzugsweise auf nicht mehr als etwa
0,015% beschrankt, und Stickstoff auf nicht mehr als 0,03%, vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,010%
beschrankt.

[0018] Als Ersatz fur einen Teil des Nickels kdnnen bis zu 9% Kobalt vorhanden sein, um die Ausgeglichenheit
der Phasen und Harte des Pulvermetallurgie-Produkts gemaR vorliegender Erfindung zu verbessern. Typi-
scherweise ist Kobalt auf nicht mehr als etwa 0,75% und vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,10% be-
schrankt, weil es normalerweise teurer ist als Nickel. Bis zu 0,010% Bor kénnen vorhanden sein, weil es zur
Warmbearbeitbarkeit des Pulvermetallurgie-Produkts gemaf vorliegender Erfindung und zur Duktilitat und
Harte des Produkts in ausgehartetem Zustand beitragt. Vorzugsweise sind zu diesem Zweck zumindest etwa
0,0015% Bor vorhanden. Bor ist vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,0035% beschrankt.

[0019] Bis zu 1,0% Mangan und bis zu 0,75% Silizium kénnen im Pulvermetallurgie-Produkt gemaR vorlie-
gender Erfindung als Restmengen von Desoxidationszusatzen, die wahrend des Schmelzens der Legierung
vorgenommen wurden, vorhanden sein. Mangan und Silizium sind vorzugsweise auf nicht mehr als jeweils
etwa 0,30%, noch besser auf nicht mehr als jeweils etwa 0,15% beschrankt, weil sie sich nachteilig auf die Aus-
geglichenheit der Phasen der Legierung und die gewtlinschte Eigenschaftenkombination, die durch das Pul-
vermetallurgie-Produkt bereitgestellt wird, auswirken kénnen.

[0020] Der Rest der Legierung ist Eisen, mit Ausnahme der Ublichen Verunreinigungen, die in handelsibli-
chen Stahlsorten, die fir ahnliche Zwecke bestimmte sind, auftreten. Zu solchen Verunreinigungen gehort
Phosphor, der auf nicht mehr als 0,040%, vorzugsweise auf nicht mehr als etwa 0,010%, beschrankt ist, weil
er sich negativ auf die mechanischen Eigenschaften von Produkten, die gemal vorliegender Erfindung herge-
stellt werden, insbesondere auf deren Harte, auswirkt.

[0021] Das Pulvermetallurgie-Produkt gemaR vorliegender Erfindung wird durch Schmelzen einer Schmelz-
charge der oben beschriebenen Legierung hergestellt. Das Schmelzen wird vorzugsweise durch Vakuumin-
duktionsschmelzen unter Argongas-Partialdruck vorgenommen. Die geschmolzene Legierung wird, vorzugs-
weise mit Argongas, zerstaubt und unter einer Hillle aus Argongas in der Zerstdubungskammer abgekdhlt, um
eine Oberflachenoxidation der Legierungspulverteilchen zu verhindern. Nach dem Abkuhlen wird das Legie-
rungspulver auf eine gewtiinschte Grofe gesiebt und kann mit anderen Schmelzchargen aus Pulver der ge-
wiinschten Zusammensetzung gemischt werden, um ein homogenes Gemisch bereitzustellen. Die maximale
Pulverteilchengrofie kann bis zu etwa —40 Mesh (420 um) betragen, wenn das Legierungspulver sehr rein ist,
d. h. wenige Einschlisse aufweist. Vorzugsweise wird eine TeilchengrélRe von etwa —-80 Mesh (177 ym) ver-
wendet, um die Zahl der groRen Einschlisse zu reduzieren. Um die besten Ergebnisse zu erzielen, wird das
Pulver auf etwa —100 Mesh (149 pm) gesiebt. Nach dem Sieben und Mischen wird das Legierungspulver in
einen geeigneten Stahlbehalter geflllt. Das Behaltermaterial ist vorzugsweise Edelstahl T304, er kann jedoch
auf aus weichem Stahl bestehen. Das Legierungspulver wird vorzugsweise bei Raumtemperatur in den Behal-
ter gefillt. Vor dem Abdichten wird der beflllte Behalter bei einer erhéhten Temperatur von zumindest etwa
250°F (121°C) und vorzugsweise bei etwa 400°F (204°C) auf einen Druck von weniger als 1 mmHg evakuiert,
um Sauerstoff und Feuchtigkeit aus der Buchse zu entfernen. Temperaturen von bis zu etwa 2.100°F (1.149°C)
kénnen ebenfalls eingesetzt werden, um den Entzug von Feuchtigkeit zu maximieren.

[0022] Der Behalter wird dann abgedichtet und warmverfestigt, um einen im Wesentlichen vollkommen dich-
ten Presskoérper zu erhalten. Das bevorzugte Warmverfestigungsverfahren ist isostatisches Heil3pressen
(HIP), das bei einer Temperatur im Bereich von etwa 2.000 bis 2.200°F (1093 bis 1.204°C) und einem Druck,
der ausreicht, um ein Verbinden der Pulverteilchen zu garantieren, vorzugsweise bei etwa 15 ksi (103 MPa),
etwa 4 Stunden lang durchgefihrt wird. Druck und Dauer kénnen auch andere Werte aufweisen, je nach den
Fahigkeit des HIP-GefaRes und der gewilinschten Zyklusdauer. Der HIP-Zyklus wird so gewahlt, dass ein
Presskorper bereitgestellt wird, der zumindest etwa 94 bis 95% theoretische Dichte aufweist, d. h. im Wesent-
lichen keine zusammenhangende Porositat aufweist.

[0023] Der HIP-Presskérper wird dann warmbearbeitet, beispielsweise durch Warmwalzen, Schmieden oder
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Pressen, um einen Vorblock zu bilden, der dann weiter warmgewalzt wird, um eine Stange zu bilden. Warm-
bearbeiten und/oder Warmwalzen werden bei einer Temperatur von etwa 2.000 bis 2.100°F (1.093 bis
1.149°C) durchgefiihrt. An einem Punkt nach dem Warmwalzen wird die durch den Behalter gebildete Edel-
stahlumhillung durch ein beliebiges geeignetes Verfahren, wie z. B. Abschaben, entfernt.

[0024] Die Stange kann durch verschiedene Verfahren zu einem Intermediat-Walzdraht weiterverarbeitet
werden. In einer bevorzugten Verfahren wird die heilRgewalzte Stange wie im Folgenden beschrieben I6sungs-
behandelt, abgeschabt und poliert. Wird das Produkt aus Legierungspulver der Zusammensetzung der Legie-
rung A in Tabelle 1 gebildet, wird es vorzugsweise bei etwa 1.400 bis 1.600°F (760 bis 871°C) eine Viertelstun-
de bis zu etwa 2 Stunden lang I6sungs-haubengegliiht und dann in Wasser abgeschreckt. Wird das Produkt
aus Legierungspulver der Zusammensetzung der Legierung B in Tabelle 1 gebildet, wird es vorzugsweise bei
etwa 1.700 bis 1.900°F (927 bis 1.038°C) etwa eine Stunde lang I6sungs-haubengegliht und dann in Wasser
abgeschreckt. Ein Produkt aus einem Legierungspulver der Zusammensetzung der Legierung B wird vorzugs-
weise nach dem Abschrecken scharf abgekiihlt, um die hohe Festigkeit, die charakteristisch fiir das Produkt
ist, weiter zu entwickeln. Durch das scharfe Abkuhlen wird die Legierung auf eine Temperatur abgekihlt, die
weit genug unter dem Martensitpunkt liegt, um die Vollendung des Ubergangs in Martensit und die Minimierung
des Rest-Austenits zu garantieren. Wenn sie eingesetzt wird, besteht das scharfe Abkihlen aus einer Abkuih-
lung der Legierung auf etwa —100°F (-73°C) oder weniger fiir 1 bis 8 Stunden, je nach der Querschnittsgrole
des Produkts. Der Bedarf nach scharfem Abkuhlen hangt zum Teil vom Martensitpunkt der Legierung ab. Wenn
der Martensitpunkt hoch genug ist, wird der Ubergang vom Austenit zum Martensit vollsténdig vor sich gehen,
ohne dass scharfes Abkihlen notwendig ist.

[0025] Beieinem alternativen Verfahren wird die heiRgewalzte Stange abgeschabt und poliert und dann tber-
altert, um die Bildung von Spriingen wahrend der folgenden Saurebeizung oder Kaltbehandlung zu verhindern.
Die Uberalterungsbehandlung besteht aus dem Erhitzen des Materials auf eine Temperatur, die ausreicht, um
das Material in den (beralterten Zustand zu versetzen. Gute Ergebnisse wurden bei einer Uberalterung bei
etwa 1.150°F (621°C) fur bis zu 4 Stunden und darauffolgendes Abkihlen in Luft erzielt. Die Stange wird dann
kaltbearbeitet, vorzugsweise durch Ziehen, um einen Draht mittlerer Gro3e zu erhalten. Nach dem anfangli-
chen Kaltbearbeiten wird der mittelstarke Draht 16sungsgegliiht.

[0026] Egal, welches Verfahren zur Herstellung des I6sungsgegliihten mittleren Walzdrahts eingesetzt wird,
der Draht wird weiter gezogen oder kaltbearbeitet, um geringe Querschnittsflachen zu erhalten. Zwischenglih-
behandlungen kénnen zwischen aufeinander folgenden Reduktionen angewandt werden. Der Draht kann dann
zu nutzlichen Produktformen verarbeitet werden. Beispielsweise ist Draht, der gemaf vorliegender Erfindung
hergestellt wird, besonders zur Herstellung von Operationsnadeln geeignet. Die Nadeln kénnen leicht fir die
Befestigung von Nahmaterial durchlidchert werden. Ungeachtet der Form des Endprodukts wird dieses ausge-
hartet, um die gewinschte hohe Festigkeit zu erzielen. Die Alterungshartung wird vorzugsweise durch Erhitzen
der Produkte auf eine geeignete Alterungstemperatur fiir einen geeigneten Zeitraum und das darauf folgende
Abkuhlen in Luft durchgefiihrt. Die bevorzugte Vergutungstemperatur liegt im Bereich von etwa 800 bis
1.100°F (427 bis 593°C). Gute Ergebnisse wurden erzielt, wenn die Produkte etwa 4 Stunden lang auf dieser
Temperatur gehalten wurden.

Beispiele
[0027] Um die einzigartige Kombination der Eigenschaften, die durch das gemaR vorliegender Erfindung her-

gestellte Pulvermetallurgie-Produkt bereitgestellt wird, wurde aus vier Legierungen der in Tabelle 2 aufgefihr-
ten Gewichtsprozentzusammensetzungen jeweils ein Draht gebildet.
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TABELLE 2
Element | Beispiel 1 | Beispiel 2 | Schmelzcharge A | Schmelzcharge B
C 0,004 0,005 0,004 0,012
Mn 0,01 0,01 0,01 0,01
Si 0,03 0,04 0,04 0,04
P 0,002 0,006 0,002 0,006
S 0,027 0,0209 0,109 0,0751
Cr 11,42 11,60 11,48 11,60
Ni 8,26 11,07 8,33 11,04
Mo 0,02 0,95 0,02 0,95
Cu 2,16 0,01 217 <0,01
Ti 1,12 1,51 1,10 1,5‘1
Nb 0,23 0,01 0,23 0,01
N 0,0018 0,0010 0,0019 0,0021
O 0,0242 0,0241 0,0243 0,0382
B 0,0019 0,0028 0,0021 0,0030
Al 0,08 0,08 0,09 0,08

[0028] 300 Pfund (nominal) Schmelzcharge der Beispiele 1 und 2 und Vergleichs-Schmelzchargen A und B
wurden unter Argongas-Partialdruck induktionsgeschmolzen. Jede Schmelzcharge wurde mit Argongas zer-
stadubt und in einer Argonatmosphare in der Zerstdubungskammer abgekuhlt. Das Pulver jeder Schmelzcharge
wurde auf —100 Mesh gesiebt, vermischt und in Luft in eine runde 8"-Edelstahlblchse T304 gefilllt. Die befll-
ten Blchsen wurden auf weniger als 1 mmHg evakuiert, auf 400°F (204°C) erhitzt und abgedichtet. Jede Blich-
se wurde dann bei 2.050°F (1.121°C) und 15 ksi (103 (MPa) 4 Stunden lang HIP unterzogen, um einen Press-
kdrper mit einem nominalen Durchmesser von 7,2 Zoll (18,3 cm) zu bilden.

[0029] Die HIP-Presskorper von Beispiel 1 und Schmelzcharge A wurden bei einer Temperatur von 2.100°F
(1.149°C) zu runden Vorblécken mit einem Durchmesser von 4,25 Zoll (10,8 cm) rotationsgeschmiedet. Die
HIP-Presskorper von Beispiel 2 und Schmelzcharge B wurden bei einer Temperatur von 2.000°F (1.093°C) zu
runden Vorblécken mit einem Durchmesser von 4,25 Zoll (10,8 cm) rotationsgeschmiedet. Die Vorblécke wur-
den vier Stunden lang auf 1.148°F (620°C) erhitzt, um sie zu (iberaltern und dann in Luft abgekiihit. Der Uber-
alterungsvorgang wurde durchgefiihrt, um die Bildung von Spriingen in den Vorblécken wahrend des Trenn-
schleifens zu verhindern. Die Vorblécke von Beispiel 1 und Schmelzcharge A wurden dann bei 2.100°F
(1.149°C) zu einer Stange mit einem Durchmesser von 0,2656 Zoll (6,75 mm) heil3gewalzt, und die Vorblocke
von Beispiel 2 und Schmelzcharge B wurden bei 2.000°F (1.093°C) auf dasselbe Mal heiligewalzt. Das Stan-
genmaterial jeder Schmelzcharge wurde auf einen Durchmesser von 0,244 Zoll (6,2 mm) abgeschabt und po-
liert, um die Edelstahlumhiillung zu entfernen, bei 1.148°F (620°C) 4 Stunden lang Uberaltert, in Luft gekuhlt
und dann sauregebeizt. Die Stange jeder Schmelzcharge wurde dann zu einem Draht mit einem Durchmesser
von 0,218 Zoll (5,5 mm) kaltgezogen und in Vakuum |I6sungsgegliht. Der Draht von Beispiel 1 und Schmelz-
charge A wurde bei 1.508°F (820°C) 2 Stunden lang I6sungsgegliiht und dann in Wasser abgeschreckt. Der
Draht von Beispiel 2 und Schmelzcharge B wurde bei 1.796°F (980°C) 1 Stunde lang I6sungsgegliiht, in Was-
ser abgeschreckt, bei —100°F (-73°C) 8 Stunden lang scharf abgekiihlt und dann in Luft erhitzt. Alle Drahte
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wurden dann sauregebeizt.

[0030] Der Draht jeder Schmelzcharge wurde auf einen runden Durchmesser von 0,154 Zoll (3,9 mm) kaltge-
zogen und dann litzengegliht. Das Litzenglihen des Drahts von Beispiel 1 und Schmelzcharge A wurde bei
1.750°F (954°C) bei einer Laufgeschwindigkeit von 8 Fuf} pro Minute (fom) (2,4 m/min) durchgefihrt. Der Draht
von Beispiel 2 und Schmelzcharge B wurde bei 1.900°F (1.038°C) bei einer Laufgeschwindigkeit von 8 fom
(2,4 m/min) litzengegluht. Der Draht jeder Schmelzcharge wurde dann auf einen runden Durchmesser von
0,128 Zoll (3,25 mm) kaltgezogen und sauregebeizt.

[0031] Wahrend der Verarbeitung dieser Schmelzchargen traten keine Probleme wie Spriinge oder Risse auf.
Der Draht von Beispiel 1 und 2 wurde weiter auf einen runden Durchmesser von 0,024 Zoll (0,6 mm) kaltgezo-
gen, wobei keinerlei sichtbaren Probleme auftraten. Der Draht von Schmelzcharge A und B brach jedoch, als
er in einem ahnlichen Ausmal kaltgezogen wurde. Somit scheint es, dass ein Pulvermetallurgie-Produkt, das
aus einer hochfesten, ausscheidungshartbaren Edelstahllegierung besteht, welche 0,1 Schwefel enthalt, keine
angemessene Verarbeitbarkeit aufweist, wenn sie stark kaltgezogen wird.

[0032] Die Begriffe und Ausdriicke, die hierin verwendet wurden, dienen der Beschreibung und nicht der Ein-
schrankung, und die Erfinder haben nicht die Absicht, Aquivalente der dargelegten und beschriebenen Merk-
male oder Teile davon durch die Verwendung der solcher Begriffe und Ausdriicke auszuschlieen, sondern es
wird anerkannt, dass im Schutzumfang der vorliegenden Erfindung verschiedene Modifikationen mdglich sind.

Patentanspriiche

1. Verfestigtes Pulvermetallurgie-Produkt, umfassend eine ausscheidungshartbare Edelstahllegierung, die
—in Gewichtsprozent — aus Folgendem besteht:
Kohlenstoff max. 0,03
Mangan max. 1,0
Silizium max. 0,75
Phosphor max. 0,040
Schwefel 0,010-0,050
Chrom 10-14
Nickel 6-12
Molybdan max. 6
Kupfer max. 4
Titan 0,4-2,5
Aluminium max. 1
Niob max. 1
Tantal max. 2,5
Kobalt max. 9
Bor max. 0,010
Stickstoff max. 0,03
wobei der Rest Eisen und die tblichen Verunreinigungen sind, wobei das Pulvermetallurgie-Produkt eine feine
Dispersion winziger Sulfidteilchen enthalt, deren Hauptabmessung nicht groRer als 5 pm ist.

2. Pulvermetallurgie-Produkt nach Anspruch 1, das — in Gewichtsprozent — Folgendes enthalt:
Nickel 8-10
Titan 1,0-1,5
Molybdan max. 0,50
Kupfer 1,5-2,6
Niob 0,10-0,50

3. Pulvermetallurgie-Produkt nach Anspruch 1, das — in Gewichtsprozent — Folgendes enthalt:
Nickel 10,5-11,6
Titan 1,5-2,0
Molybdéan 0,25-1,5
Kupfer max. 0, 75
Niob max. 0,3

4. Draht, der aus einem verfestigten Pulvermetallurgie-Produkt gebildet ist, das eine ausscheidungshart-
bare Edelstahllegierung umfasst, die — in Gewichtsprozent — aus Folgendem besteht:
Kohlenstoffmax. 0,03
Mangan max. 1,0
Silizium max. 0,75
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Phosphor max. 0,040

Schwefel 0,010-0,050

Chrom 10-14

Nickel 6-12

Molybdan max. 6

Kupfer max. 4

Titan 0,4-2,5

Aluminium max. 1

Niob max. 1

Tantal max. 2,5

Kobalt max. 9

Bor max. 0,010

Stickstoff max. 0,03

wobei der Rest Eisen und die tblichen Verunreinigungen sind, wobei das Pulvermetallurgie-Produkt eine feine
Dispersion winziger Sulfidteilchen enthalt, deren Hauptabmessung nicht groRer als 5 pm ist.

5. Draht, der aus einem Pulvermetallurgie-Produkt nach Anspruch 4 gebildet ist, das —in Gewichtsprozent
— Folgendes enthalt:
Nickel 8-10
Titan 1,0-1,5
Molybdan max. 0,50
Kupfer 1,5-2,6
Niob 0,10-0,50

6. Draht, der aus einem Pulvermetallurgie-Produkt nach Anspruch 4 gebildet ist, das — in Gewichtsprozent
— Folgendes enthalt:
Nickel 10,5-11,6
Titan 1,5-2,0
Molybdéan 0,25-1,5
Kupfer max. 0,75
Niob max. 0,3

7. Verfahren zur Herstellung eines Stahldrahts, das folgende Schritte umfasst: Schmelzen einer ausschei-
dungshartbaren Edelstahllegierung, die — in Gewichtsprozent — aus Folgendem besteht:
Kohlenstoff max. 0,03
Mangan max. 1,0
Silizium max. 0,75
Phosphor max. 0,040
Schwefel 0,010-0,050
Chrom 10-14
Nickel 6-12
Molybdan max. 6
Kupfer max. 4
Titan 0,4-2,5
Aluminium max. 1
Niob max. 1
Tantal max. 2,5
Kobalt max. 9
Bor max. 0,010
Stickstoff max. 0,03
wobei der Rest Eisen und die tblichen Verunreinigungen sind;

Gaszerstaubung der Legierung, um ein Legierungspulver zu bilden;

Verfestigen des Legierungspulvers unter Temperatur-, Druck- und Zeitbedingungen, die ausreichen, um ein
Zwischenprodukt zu bilden, das im Wesentlichen vollkommen dicht ist; und

mechanisches Bearbeiten des Zwischenprodukts, um Draht daraus zu bilden.

8. Verfahren nach Anspruch 7, worin der Schritt des Verfestigens des Legierungspulvers den Schritt des
isostatischen HeilRpressens des Legierungspulvers umfasst.

9. Verfahren nach Anspruch 7, worin der Schritt des Schmelzens der Legierung unter einem Argongas-Par-
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tialdruck durchgefiihrt wird.
10. Verfahren nach Anspruch 7, worin der Zerstadubungsschritt mit Argongas durchgefuhrt wird.

11. Verfahren nach Anspruch 7, das weiters folgende Schritte umfasst:
Einfillen des Legierungspulvers in eine Metallbuchse; Evakuieren der Metallblichse auf einen Druck unter At-
mospharendruck; und anschlieRendes Abdichten der Blchse.

12. Verfahren nach Anspruch 7, worin der Schritt des mechanischen Bearbeitens des Zwischenprodukts
die folgenden Schritte umfasst:
Warmbearbeitung des Zwischenprodukts bei einer Temperatur im Bereich von 2.000-2.100°F
(1.093-1.249°C); und
Entfernen der Blichse vom Zwischenprodukt.

13. Verfahren nach Anspruch 7, worin die Stahllegierung — in Gewichtsprozent — Folgendes enthalt:
Nickel 8-10
Molybdan max. 0,50
Kupfer 1,5-2,6
Titan 1,0-1,5
Niob 0,10-0,50
und das Zwischenprodukt einer Lésungsbehandlung unterzogen wird, indem es fiir %4 h bis 2 h auf eine Tem-
peratur im Bereich von 1.400 — 1.600°F (760-871°C) erhitzt und dann abgeschreckt wird.

14. Verfahren nach Anspruch 7, worin die Stahllegierung — in Gewichtsprozent — Folgendes enthalt:
Nickel 10,5-11,6
Molybdéan 0,25-1,5
Kupfer max. 0,75
Titan 1,5-2,0
Niob max. 0,3
und das Zwischenprodukt einer Lésungsbehandlung unterzogen wird, indem es fir etwa 1 h auf eine Tempe-
ratur im Bereich von 1.700-1.900°F (927-1.038°C) erhitzt und dann abgeschreckt wird.

15. Verfahren nach Anspruch 14, das weiters den Schritt des Abkuhlens des der Lésungsbehandlung un-
terzogenen Zwischenprodukts fiir 1 bis 8 h auf eine Temperatur von —100°C (-73°C) oder darunter umfasst.

16. Verfahren nach Anspruch 7, das den weiteren Schritt des Uberalterns des Zwischenprodukts durch Er-
hitzen auf eine Temperatur von etwa 1.150°F (621°C) fiir bis zu etwa 4 h umfasst.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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