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Wykaz wazniejszych oznaczen i skrétow

ApecAree  — parametry komorek elementarnych ferrytu i austenitu, nm
Ac; —temperatura rozpoczecia przemiany ferryt—austenit podczas nagrzewania, °C
Ac; — temperatura zakonczenia przemiany ferryt—austenit podczas nagrzewania, °C

Ad; — maksymalna temperatura, w ktorej tworzenie si¢ fazy ferrytycznej wigze si¢ ze
zmniejszenia energii swobodnej (uwzgledniajac energie odksztatcenia), °C
Ae; — dolna granica wystepowania rownowagowego zakresu dwufazowego, °C

Aes — gorna granica wystgpowania rownowagowego zakresu dwufazowego, °C
Ar;  —temperatura zakonczenia przemiany austenit—ferryt podczas chtodzenia, °C
Ar; —temperatura rozpoczgcia przemiany austenit—ferryt podczas chtodzenia, °C
¢ — stezenie pierwiastka, mol/m’
CR —predkos¢ chlodzenia, °C/s
D —wspbtezynnik dyfuzji, m*/s
J —strumien dyfuzji, mol/(m*-s)
L; — $rednia wielkos$¢ cieciwy, pm
M; —temperatura rozpoczg¢cia przemiany martenzytycznej, °C
Q —energia aktywacji ruchu atoméw dyfundujacych, J/mol
R, — granica plastycznosci, MPa
R,, — wytrzymato$¢ na rozcigganie, MPa
T —temperatura, K
Ta1 - temperatura pierwszego odksztatcenia, (A¢;-20), °C
T, —temperatura drugiego odksztalcenia (indukujacego proces wydzieleniowy), °C
T —temperatura trzeciego odksztatcenia, (A;3+20), °C
t, —czas wytrzymywania dla zajScia procesu wydzieleniowego, s
005 — czas do rozpoczecia procesu wydzieleniowego indukowanego odksztalceniem, s
T, —temperatura austenityzacji, °C
t, — czas austenityzacji, s
tw.0s — czas potrzebny do rozpoczecia rekrystalizacji statycznej, s
V — objetosé, m’
V, —udzial objetosciowy fazy
WR — predkos¢ nagrzewania, °C/s
Z —parametr Zenera—Hollomona
Z —przewgzenie po zerwaniu, %
a —ferryt
y — austenit
AG - zmiana energii swobodnej uktadu, J/mol
AGp — zmiang energii odksztalcenia, J/mol
AGp —zmiana energii sprezystej, J/mol-m’
AGg — zmiana energii swobodnej zwigzana z utworzeniem powierzchni migdzyfazowe;,

J/mol
AGy — zmiana swobodnej energii chemicznej, J/mol-m’

¢ —intensywno$¢ odksztalcenia



¢ — intensywnos¢ predkosci odksztatcenia, s
ecpsir  —odksztatcenie krytyczne dla zajScia przemiany dynamicznej indukowane;j
odksztatceniem
ecurr — naprezenie krytyczne dla tworzenia si¢ ultradrobnoziarnistego ferrytu

epsin€psir  — odksztalcenie 1 predkos¢ odksztatcenia zadane w celu wywotania dynamicznej
przemiany ferrytycznej, s™
ep€p — odksztatcenie i predkos$¢ odksztatcenia zadane w celu wywolania procesu

wydzieleniowego, s

esrnésrr  — odksztalcenie 1 predkos¢ odksztatcenia zadane w celu wywotania dynamiczne;j
przemiany odwrotnej, s

Vbee, Viee —WspOlczynniki Poissona ferrytu 1 austenitu,

o —intensywnos¢ napr¢zenia, MPa

ATP — (ang. Advanced Thermomechanical Processing) zaawansowana przerobka cieplno-
mechaniczna

BSE — (ang. Backscattered Electrons) elektrony wstecznie rozproszone

DIF  — (ang. Deformation Induced Ferrite) ferryt powstaly w wyniku dynamiczne;j
przemiany ferrytycznej, w literaturze wystepuje rowniez jako: SIF (ang. Strain
Induced Ferrite) [1]

DP — (ang. Dual Phase) stal o strukturze dwufazowe;j
DPF —dynamiczna przemiana ferrytyczna (indukowana odksztalceniem)

DSIT — (ang. Dynamic Strain-Induced Transformation) indukowana odksztatceniem
przemiana dynamiczna, w literaturze wystepuje rowniez jako: (SIDT ang. Strain
Induced Dynamic Transformation) i najczesciej odnosi si¢ do indukowanej
odksztatceniem dynamicznej przemiany ferrytycznej, okreslanej rowniez jako (DIFT
ang. Deformation Induced Ferrite Transformation)

EBSD — (ang. Electron Backscattered Diffraction) dyfrakcja elektronéw wstecznie
rozproszonych

HSLA — (ang. High Strength Low Alloy) — stal mikrostopowa o podwyzszonej wytrzymatosci
IF  —(ang. Interstitial Free) stal wolna od atomoéw migdzyweztowych
PCM — przerdbka cieplno-mechaniczna
PD — (ang. Perpendicular Direction) kierunek prostopadty do powierzchni pasma
PSC — (ang. Plain Strain Compression Test) proba sciskania w ptaskim stanie odksztalcenia
RD — (ang. Rolling Direction) kierunek walcowania
SEM — (ang. Scanning Elektron Microscopy) skaningowa mikroskopia elektronowa

SRT - (ang. Spontaneous Reverse Transformation) dynamiczna przemiana odwrotna (jeden
z przypadkow DSIT)

STEM — (ang. Scanning Transmission Electron Microscopy) skaningowa przeswietleniowa
(transmisyjna) mikroskopia elektronowa

TD —(ang. Transverse Direction) kierunek poprzeczny, rownolegly do osi walcow

TEM — (ang. Transmission Electron Microscopy) przeswietleniowa (transmisyjna)
mikroskopia elektronowa



1. Wstep

W ostatnich latach obserwuje si¢ ponowny wzrost zainteresowania nowymi
gatunkami stali, zwlaszcza wielofazowymi i mikrostopowymi. Podstawowa tego
przyczyna jest wyjscie naprzeciw oczekiwaniom roéznych gatezi przemystu bedacych
gléwnymi odbiorcami wyrobow stalowych, tj. samochodowego, wydobywczego,
energetycznego, budowlanego, zbrojeniowego. Nowoczesny material konstrukcyjny
powinien charakteryzowa¢ si¢ wysokimi wlasno$ciami  wytrzymato$ciowymi
z jednoczesnym utrzymaniem dobrej plastyczno$ci. Jednym z najbardziej istotnych,
stawianych obecnie wymagan jest, aby te korzystne wlasno$ci utrzymywane byly
w szerokim zakresie warunkoéw eksploatacyjnych np. niskie 1 wysokie temperatury,
bardzo duze predkosci odksztatcania. Bardzo korzystnym z tego punktu widzenia jest
mechanizm umocnienia zwigzany z silnym rozdrobnieniem =ziarna [1]. Efekt
drobnoziarniste] mikrostruktury w warunkach przemystowych uzyskuje si¢ najczesciej
poprzez zastosowanie przerobki cieplno-mechanicznej (PCM). W przypadku stali
standardowe procesy PCM pozwalaja na wytworzenie minimalnej wielko$¢ ziarna
ferrytu na poziomie ok. S5pum, niezaleznie od wielko$ci zakumulowanej w materiale
energii odksztalcenia [2]. Jednym z najszybciej rozwijajacych si¢ kierunkéw rozwoju
technologii wytwarzania nowoczesnych stali o polepszonych wlasnosciach
mechanicznych jest wykorzystanie w procesie PCM indukowanej odksztalceniem
dynamicznej przemiany fazowej austenit-ferryt. W niniejszej pracy przedstawiono
w sposdb kompleksowy wpltyw przerdbki cieplno-mechanicznej na morfologie
austenitu oraz na przebieg indukowanej odksztalceniem dynamicznej przemiany
ferrytycznej (DPF). Dotychczas gléwnym obszarem badan nad procesami
wykorzystujacymi DPF byly badania stali niskoweglowych, ferrytyczno-perlitycznych
oraz nie nadajacych si¢ do szerszego zastosowania stopow modelowych [1].
Przedstawione w pracy wyniki badan dotycza przede wszystkim nowoczesnych,
charakterystycznych ze wzgledu na wlasnosci 1 obszary zastosowan stali
mikrostopowych (typu HSLA, ang. High Strength Low Alloy) oraz stali wolnych od
atoméw migdzyweztowych (typu IF, ang. Interstitial Free). Taki dobér materiatdéw
badawczych umozliwit dokonanie analizy badanych probleméw w bardzo
zroéznicowanych stanach poczatkowych, przede wszystkim ze wzgledu na morfologie

austenitu pierwotnego, ale rowniez ze wzgledu na produkty jego przemiany.



Rozdzial 1 — Wstep

Zroéznicowanie to polega roéwniez na uwzglednieniu w rozwoju mikrostruktury
obecnosci dyspersyjnych czastek faz obcych oraz efektu umocnienia roztworowego od
znajdujacych si¢ w roztworze atomow pierwiastkOw mikrostopowych. Korzystny
wplyw umocnienia wydzieleniowego 1 roztworowego na poprawe¢ wlasno$ci
mechanicznych sprawia, iz jest to obecnie jedno z powszechniej stosowanych
rozwigzan technologicznych w procesach przerobki cieplno-mechanicznej stali.
Jednocze$nie wymienione mechanizmy umocnienia stanowig bardzo interesujacy
obszar badawczy w analizie dynamicznej przemiany ferrytycznej [3]. Wykorzystanie
drobnoziarniste] struktury austenitycznej jako wyjsciowej dla DPF jest rowniez
zagadnieniem stosunkowo mato zbadanym. Wykorzystanie stali, w ktorej wystepuje
bardzo waski zakres dwufazowy, austenit-ferryt, oraz znacznie wyzsze temperatury
rbwnowagowe z masywng przemiang ferrytyczna jest rowniez duzym wyzwaniem.
W pracy dyskusji poddano rowniez wystepowanie dynamicznej przemiany ferrytycznej
w materiale, w ktorym wczesniej zaszta dynamiczna przemiana odwrotna.
Zastosowanie takiej kombinacji zjawisk mikrostrukturalnych pozwolitlo poszerzyc
obszar dyskutowanych mechanizméw wplywajacych na rozwdj mikrostruktury
zwigzanych z indukowanymi odksztalceniem przemianami dynamicznymi w stali.
Dodatkowym czynnikiem motywujacym w przedstawionych badaniach byl fakt,
ze jedng z podstawowych zalet przemiany dynamicznej indukowanej odksztatlceniem
jest  mozliwos¢ jej  szybkiej aplikacji w  warunkach  przemystowych

W juz istniejacych technologiach.
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2. Opracowanie literaturowe — stan zagadnienia

2.1 Przerdbka cieplno-mechaniczna

Przerobka cieplno-mechaniczna (PCM) nalezy do grupy procesOw przerobki
plastycznej taczacych wplyw odksztalcania oraz temperatury na rozwoj mikrostruktury
w celu uzyskania okre$lonych wtasno$ci wyrobu gotowego. Najczes$ciej w efekcie
zastosowane] przerobki cieplno-mechanicznej, zwlaszcza wysokotemperaturowe;j,
osigga si¢ nastepujace korzysci [4,5]:

o Podwyzszone wlasnosci wytrzymato$ciowe

o Korzystna kombinacja wlasnosci wytrzymalosciowych i plastycznych

e Dobra spawalnos¢

e Podwyzszona odpornos¢ na kruche pekanie

o Nizsza temperatura przejscia w stan kruchy

e Dobra formowalno$¢ na zimno

o Niski koszt wytwarzania wyrobow o okreslonej mikrostrukturze 1 wtasnosciach

dzigki wykorzystaniu walcowania na gorgco zamiast obrdobki cieplnej

e Mniejsza zawarto§¢ dodatkéw stopowych w porownaniu do konwencjonalnych

stali o podobnych wtasnosciach

Powyzsze, korzystne efekty PCM sa mozliwe do uzyskania dzigki zachodzacym
w czasie odksztalcania procesom mikrostrukturalnym takim jak:

o Akumulacja energii odksztalcenia

o Rekrystalizacja dynamiczna 1 metadynamiczna oraz zdrowienie dynamiczne

e Rekrystalizacja i zdrowienie statyczne

o Procesy wydzieleniowe, a zwtaszcza indukowane odksztatceniem

W efekcie zastosowania PCM oraz dodatkow mikrostopowych w odksztatcanej stali
wystepuja trzy podstawowe mechanizmy umocnienia, tj. roztworowy, wydzieleniowy
oraz od granic ziaren [5]. Wséréd mechanizméw umocnienia rozdrobnienie ziarna jest
jedynym, ktory poprawia wytrzymatos$¢ przy jednoczesnym zachowaniu plastycznosci.
Z tego powodu stale ultradrobnoziarniste o relatywnie malo zlozonym sktadzie
chemicznym, umocnione przede wszystkim przez rozdrobnienie ziarna, moga zastgpic¢

niektore stale niskostopowe. Gléwnymi zaletami takiego rozwigzania jest znaczne
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ograniczenie kosztow zwigzanych z iloscig pierwiastkow stopowych oraz dodatkowymi
procesami obrobki cieplnej np. wyzarzaniem zmigkczajacym oraz hartowaniem
1 wyzarzaniem. Przez mniejsza zawarto$¢ wegla i dodatkéw stopowych zapewniaja one
lepsza spawalno$¢ w pordwnaniu do innych stali o podwyzszonej wytrzymatosci [6].
Konwencjonalna PCM posiada jednak ograniczenie w postaci braku mozliwosci
rozdrobnienia ziarna ferrytu ponizej ok. Sum, ktéry wydaje si¢ dotyczy¢ wszystkich
obecnie stosowanych procesow [7]. Wymusza to konieczno$¢ zdefiniowania nowych
procesow PCM, w ktorych czesto wykorzystuje si¢ nie stosowane dotychczas

rozwigzania.

2.1.1 Charakterystyka obecnie stosowanych proceséw przerébki
cieplno-mechanicznej

Jednym z podstawowych odbiorcéw stali wyprodukowanych na drodze PCM
jest przemyst samochodowy. Wymagania stawiane materiatom konstrukcyjnym przez ta
galaz przemystu nakierowane sg na spetnienie dwoch podstawowych celow: poprawe
bezpieczenstwa oraz obnizenie cig¢zaru karoserii przekladajace si¢ na zmniejszenie

zuzycia paliwa.
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1993 1994 1995 1996 1997 1998 1999 2000 2001 2002 2003 2004 2005

— —
— LA mmml) |+ Redukcja kosztow
— {s ) + Bezpieczenstwo
Ciezar
Rys. 2.1 Udziat procentowy réznych gatunkow stali stosowanych w przemysle motoryzacyjnym
[8]. MS (ang. Mild Steels) stale niskoweglowe, HSS (ang. High Strength Steels) 220 MPa>R >
400 MPa, VHSS (ang. Very High Strength Steels) 400 MPa>R,> 600 MPa, UHSSVHSS (ang.
Ultra High Strength Steels) 600 MPa<R,[9], LWB (ang. laser weldedblanks) technologia

tloczenia spawanych laserowo wykrojow z roznych tasm [10], TWB — uktady wieloelementowe.
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Na Rys. 2.1. pokazano w jaki sposob opracowywanie nowych gatunkéw stali wptywato
na poprawe bezpieczenstwa uzytkownikéw samochodéw. Rosngce wymagania w
dziedzinie bezpieczenstwa przyczynily si¢ do zwigkszenia zapotrzebowania na gatunki
stali taczace w sobie wysoka wytrzymato$¢ 1 dobre wtasnosci plastyczne, co w efekcie
gwarantuje duzg energi¢ absorbowang w trakcie odksztatcania, do ktorego dochodzi
w momencie zderzenia. Ponizej opisano wazniejsze gatunki stali wytwarzanych droga
PCM wykorzystywane do budowy nowoczesnych karoserii samochodowych (Rys. 2.2
a) oraz przykladowy schemat procesow PCM ich wytwarzania (Rys. 2.2 b).

a)

P 500,600~ 11.8% & Walcowanie na goraco—p-4———Przemiana kontrolowana—— b)

e (@G
DP 800-9.5% —> e
o

< DP 1000 - 10% Bainit
M Stal TRIP ‘

s
@ Ferryt
Mild Steels - 2.6% TRIP 980 - 8.5% @ Austenit
@ Bainit
—_— O Martenzyt
HF 1500 11.1% TWIP 980- 2.3% Stal DP B Austenit szcz.
MS 1200 - 1.3% CP 1000 - 1470-9.3%

HSLA 450, BH 340,

400-32.7% Ferryt

Temperatura

>
>

Rys. 2.2 Udzial procentowy oraz wytrzymatos¢ na rozcigganie [MPa]stosowanych obecnie w
przemysle motoryzacyjnym gatunkow stali (program FSV BEV) [11] —a). Schematy PCM
wytwarzania stali DP i TRIP [5] — b).

Do najpopularniejszych gatunkow stali obecnie stosowanych w przemysle
motoryzacyjnym, a wytwarzanych w procesach PCM zaliczy¢ nalezy stale typu:

HSLA - High Strength Low Alloy — stale mikrostopowe o podwyzszone]
wytrzymato$ci. Posiadaja mikrostrukture ferrytyczno-perlityczng 1 zawieraja silnie
wegliko- 1 azotkotwoércze dodatki stopowe takie jak Nb, Ti, V w ilosci zwykle ponizej
0,1%wag. Podstawowym zadaniem tych pierwiastkOw jest umocnienie wydzieleniowe
1 roztworowe oraz wytworzenie drobnoziarnistej mikrostruktury poprzez zwigkszenie
predkosci zarodkowania fazy ferrytycznej w czasie kontrolowanej przemiany austenitu.
Przedstawiciele tej grupy stali stanowig podstawowy material badawczy w niniejszej
pracy.

DP — Dual Phase — charakteryzuje je mikrostruktura skladajaca si¢ z dyspersyjnych
wysepek martenzytu w osnowie ferrytycznej, reprezentuja dobra kombinacje¢ wlasnosci

wytrzymato$ciowych i plastycznych. W dalszej czeg$ci pracy szeroko przedstawiono
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zagadnienia zwigzane z wykorzystaniem przemian dynamicznych do modyfikacji
wlasnosci tego typu stali.

TRIP — Transformation Induced Plasticity — sa to stale o mikrostrukturze najczesciej
ferrytyczno-bainityczno-austenitycznej. W trakcie odksztalcania na zimno, czg$§¢
austenitu  szczatkowego  (resztkowego) ulega  bezdyfuzyjnej, indukowane;j
odksztalceniem przemianie w martenzyt. Podtrzymuje to zdolno$¢ do umacniania si¢
materiatlu 1 umozliwia akumulacj¢ znacznej energii podczas dynamicznego
odksztatcania np. zderzenia. Na Rys. 2.2 b) przedstawiono przyktadowe schematy PCM
umozliwiajgce wytworzenie tego typu kombinacji sktadnikéw mikrostrukturalnych [5].
Nalezy nadmieni¢, ze w przypadku stali TRIP zachodzi przemiana austenitu
szczatkowego w czasie odksztalcania, lecz jej natura jest zupeinie inna niz bedacych
przedmiotem badan w niniejszej pracy przemian typu DSIT (ang. Dynamic Strain
Induced Transformation).

Jednym z kluczowych zjawisk wykorzystywanych w procesach PCM jest kontrolowana
rekrystalizacja austenitu. W efekcie kontroluje si¢ rowniez zakumulowang energi¢
odksztalcenia, co bezposrednio wplywa na kinetyke przemiany ferrytycznej. Przemiana
umocnionego austenitu pozwala na rozdrobnienie ziarna ferrytu do Sredniej wielkos$ci
ziarna 2-5um. Najczesciej kontrolowanie rekrystalizacji austenitu wykorzystywane jest
w procesach tzw. kontrolowanego walcowania (ang. recrystallization-controlled
rolling) lub w konwencjonalnym walcowaniu z przys$pieszonym chtodzeniem. W
procesie kontrolowanego walcowania dodatkowo rozrost ziarna austenitu jest
blokowany przez bardzo drobne wydzielenia. Przyspieszone chtodzenie ma na celu
obnizenie temperatury przemiany, co z kolei zwigksza predko§¢ zarodkowania ferrytu
oraz ogranicza jego rozrost. Konwencjonalne, kontrolowane walcowanie zostato
wykorzystane w wielu zastosowaniach przemystowych przez dodawanie pierwiastkow
mikrostopowych, przede wszystkim Nb, ktory podwyzsza temperaturg zatrzymania
rekrystalizacji do 1173K. W efekcie ostatnie odksztalcanie np. przepust w procesie
walcowania odbywa si¢ w temperaturze nizszej, a wigc przemianie ferrytycznej podlega

odksztatcony austenit, co wydatnie zwigksza predkos$¢ zarodkowania nowej fazy [6].

2.1.2 Podstawowe kierunki rozwoju proceséw PCM

Na Rys. 2.3 przedstawiono poréwnanie poszczegdlnych gatunkéw stali wytwarzanych
droga PCM. Mozna zauwazy¢, iz wigkszos¢ stali tzw. pierwszej generacji skupia si¢
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wokot linii wyznaczajacej kompromis pomiedzy wilasnosciami plastycznymi oraz
wytrzymato$ciowymi. Dla przykladu stale ferrytyczne, wolne od atoméw
migdzyweztowych (ang. [F- Interstitial Free) oferuja bardzo dobre wtasnosci
plastyczne przy stosunkowo niskiej wytrzymato$ci, natomiast stale martenzytyczne
oferuja bardzo dobre wilasnosci wytrzymatosciowe, lecz sg bardzo trudne do
ksztaltowania na drodze przerébki plastycznej ze wzgledu na maty zapas plastycznosci
(R/Rp). Zdecydowanie lepsza kombinacj¢ wiasnosci plastycznych
1 wytrzymato$ciowych zapewniaja stale drugiej generacji, jak na przyklad stal typu
TWIP (Twining Induced Plasticity), w ktorej spektakularng poprawe wlasnosci
uzyskano dzigki, ogolnie rzecz ujmujac wystepujacemu dodatkowemu mechanizmowi
odksztatcania tj. przez blizniakowanie. Podstawowa wada tej grupy stali jest wysoka
cena wynikajaca z konieczno$ci zastosowania duzej ilosci pierwiastkow stopowych,
najczesciej] Mn >20% wag. W dalszym ciggu poszukiwane sa nowe rozwigzania, ktore
facza wysokie wlasno$ci wytrzymalosciowe 1 plastyczne, zblizone do stali drugiej
generacji, lecz z ceng poréwnywalng do stali z pierwszej generacji (Rys. 2.3).

Ogolnie mozna stwierdzi¢, ze istnieja dwie podstawowe grupy proceséw PCM
koniecznych do wytworzenia ww. grup stali, ktore maja zastosowanie w skali
przemystowej. Pierwsza z nich charakteryzuje si¢ zastosowaniem silnej akumulacji
odksztalcenia, natomiast druga zwigzana jest z wykorzystaniem dodatkowych zjawisk

mikrostrukturalnych, ktore towarzysza przerdbce plastycznej na goraco.

o)
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Rys. 2.3 Porownanie wlasnosci wytrzymatosciowych i plastycznych poszczegolnych grup stali

[12],[13].
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Procesy z silng akumulacjq odksztalcenia

Ze wzgledu na liczne korzysci plynace z rozdrobnienia ziarna, ktore poza
zmianami wlasnos$ci wytrzymato$ciowych, powoduje obniZenie temperatury przejscia
w stan kruchy oraz zwigkszenie wytrzymalo$¢ na pekanie i odporno$¢ na korozje¢
radiacyjng [14], produkcja stali drobnoziarnistych i1 ultradrobnoziarnistych rozwija si¢
bardzo dynamicznie w okresie co najmniej ostatnich 20 lat. Dla lepszego uzasadnienia
prowadzenia badan w kierunku wytwarzania materialow ultradrobnoziarnistych
koniecznym jest przeprowadzenie dyskusji nad wplywem wielkosci odksztalcenia na
wielkos¢ ziarna. Silna akumulacja energii odksztatcenia, zwigzanej przede wszystkim
ze wzrostem gestosci dyslokacji, wykorzystywana jest w tzw. technikach SPD (ang.
Severe Plastic Deformation) [6,14], ktore polegaja na wytworzeniu struktury
ultradrobnoziarnistej przez zadanie jak najwigkszego odksztalcenia plastycznego
w temperaturze pokojowej lub w zakresie przerdbki plastycznej na ciepto. Techniki
SPD umozliwiajg rozdrobnienie ziarna ponizej 1um [6,15,16]. Po raz pierwszy technike
silnej akumulacji odksztalcenia SPD zastosowal w 1981 Segal [17] w procesie
wyciskania przez kanal katowy — ECAP (ang. Equal-Channel Angular Pressing).
Proces ten pozwala zakumulowa¢ bardzo duze odksztatcenie plastyczne na drodze
czystego $cinania, bez zmiany przekroju poprzecznego wsadu. Taka metodyka pozwala
na coraz wigksza akumulacje odksztalcenia przez zastosowanie wielu przepustow.
W latach 90tych rozwijano techniki SPD gléwnie w zastosowaniu dla metali
niezelaznych takich, jak Al 1 Mg, ale rowniez stali niskowgglowych. Maksymalne
rozdrobnienie ziarna ferrytu uzyskane tg technika umozliwiato uzyskanie $rednicy ok.
0,2um [18,19]. Podstawowa niedogodnosciag stosowania technik SPD jest
wystepowanie bardzo duzych naciskow oraz zwigzane z tym problemy wynikajace ze
zuzycia narzedzi. Dodatkowo wigkszos¢ technik SPD ma ograniczone mozliwos$ci
zastosowan na duzg skale w warunkach przemystlowych. Z tego tez powodu
intensywnie rozwijane sg procesy wykorzystujace juz znane technologie przerdbki
plastycznej, takie jak np. ciagnienie, wyciskanie lub walcowanie. Dla przyktadu proces
katowego wielostopniowego ciagnienia (ang. Angular Accumulative Drawing - AAD)
wykorzystany zostal z powodzeniem do silnego rozdrobnienia mikrostruktury w stalach
o podwyzszonej wytrzymatosci [20]. Silna akumulacja energii odksztalcenia w tym
procesie uzyskiwana jest na drodze polaczenia w procesie ciggnienia redukcji $rednicy,
nagniatania, zginania oraz skrecania [21]. Kolejnym przykladem wykorzystania silnej

akumulacji odksztalcenia do rozdrobnienia mikrostruktury jest proces walcowania
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pakietowego (ang. Accumulative Roll Bonding - ARB). Jest to technika dos$¢ czgsto
wykorzystywana ze wzgledu na potencjalne mozliwosci zastosowania w produkcji
masowej. Szeroki przeglad stosowanych metod SPD mozna znalez¢ w wielu
publikacjach np. [6,25,32].

Podstawowa roznica pomigdzy procesami wykorzystujacym techniki SPD
a dyskutowanymi w niniejszej pracy procesami PCM, w ktorych wykorzystuje si¢
efekty tzw. przemian dynamicznych, jest trudno$¢ w zmagazynowaniu energii
odksztalcenia w warunkach dziatania wysokich temperatur. Procesy zdrowieniowe
towarzyszace przerobce plastycznej na ciepto 1 na gorgco skutecznie zmniejszaja
gestos¢ dyslokacji, a w konsekwencji praktycznie uniemozliwiajg tzw. procesy
rekrystalizacji ciaglej (in situ) [5], ktore uznaje si¢ za podstawowy mechanizm
tworzenia si¢ struktury ultradrobnoziarnistej i nanokrystalicznej. Z tego tez powodu
poszukiwane sg inne sposoby wytworzenia ultradrobnoziarnistych struktur, mozliwych
do zastosowania w warunkach przemystowych, do ktorych zaliczy¢ mozna

dyskutowang w dalszej cz¢$ci pracy dynamiczng przemiang ferrytyczng.

Specjalne procesy przerobki cieplno-mechanicznej

W przeciwienstwie do procesoOw wykorzystujacych techniki SPD, w ktorych
bardzo duze odksztatcenie jest gldwnym czynnikiem odpowiadajacym za rozdrobnienie
mikrostruktury, = nowoczesne, specjalne  procesy PCM  (ang.  Advanced
Thermomechanical Processing - ATP) umozliwiajg zastosowanie alternatywnych
sposobow wytwarzania ultradrobnoziarnistej struktury ferrytycznej. Wykorzystuja one
na przyktad: wielokrotna rekrystalizacj¢ dynamiczng austenitu podczas odksztatcania na
gorgco przed przemiang ferrytyczng (rozdziat 2.1.1); dynamiczng przemiang ferrytyczng
- DPF (w ktorej przemiana zachodzi podczas odksztalcania); walcowanie na gorgco
w zakresie dwufazowym; walcowanie na cieplo w zakresie ferrytycznym, podczas
ktérego zachodzi rekrystalizacja dynamiczna lub intensywne zdrowienie; walcowanie
na zimno z wyzarzaniem materialdw o poczatkowej strukturze martenzytyczne;.

Przyktadowe specjalne procesy PCM zostang przedstawione ponize;.

Indukowana odksztalceniem dynamiczna przemiana ferrytyczna (DPF) jest
procesem, w ktorym odksztatcenie jest zadawane na metastabilnym austenicie, czyli
pomiedzy charakterystycznymi temperaturami: Ae; tj. rdwnowagowg temperaturg

rozpoczgcia przemiany, powyzej ktorej austenit jest stabilny, oraz Ar; - temperaturg
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rozpoczecia przemiany statycznej podczas cigglego chlodzenia. Sposrod wielu obecnie
stosowanych procesow ATP pozwalajacych na wytworzenie silnie rozdrobnionej
mikrostruktury ferrytu, indukowana odksztatlceniem przemiana dynamiczna (Dynamic
Strain Induced Transformation (DSIT)) polaczona z przyspieszonym chtodzeniem
wyrodznia si¢ stosunkowo duza  tatwoscia do zaimplementowania
w warunkach przemystowych [22]. Jest to proces uniwersalny, ktéry moze by¢
zastosowany dla réznych gatunkow stali [23]. Odpowiedni dobdr wczesniejszej PCM
pozwala na zaawansowane sterowanie przebiegiem DPF [25] i1 wykorzystanie
dodatkowych  mechanizméw  umocnienia 1  procesOw  mikrostrukturalnych
polepszajacych wilasnosci wyrobu gotowego. Jednoczesne zastosowanie procesu PCM
oraz DPF pozwala na osiggnigcie znacznie wigkszego rozdrobnienia mikrostruktury niz

w przypadku przemiany statycznej dla tego samego sktadu chemicznego (rys. 2.4. a, b).

b)

a)

750°C / 120sec 750°C / 120sec

c)

Czas

Rys. 2.4 Porownanie ferrytu powstatego w wyniku przemiany statycznej - a) oraz dynamicznej -

b) [25].0golny schemat zastosowania dynamicznej przemiany ferrytycznej - c).

Kolejnym procesem z grupy ATP jest walcowanie w zakresie dwufazowym, w ktorym
odksztatcanie zaczyna si¢ po rozpoczeciu przemiany austenitu. W pracy [27] wykazano,
ze w przypadku odksztatcania w zakresie dwufazowym austenityczno-ferrytycznym,
glowne znaczenie ma proces dynamicznego tworzenia si¢ ferrytu, natomiast procesy
mikrostrukturalne obecne w juz powstatym ferrycie nie przynosza duzej poprawy
wlasnosci wyrobu gotowego. Jest to dodatkowa przestanka dla przedstawionych
w dalszej czg$ci niniejszej pracy szczegdtowych badah przemiany dynamicznej,

rozpoczynajacej si¢ w trakcie odksztatcania (DPF).
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Stosunkowo dobrze znanym procesem ATP jest przerdbka plastyczna
z rekrystalizacja dynamiczng ferrytu. Poczatkowo sadzono, iz zdrowienie
dynamiczne jest dominujacym procesem mikrostrukturalnym zachodzacym w ferrycie
podczas odksztalcania na ciepto, a rekrystalizacja dynamiczna nie zachodzi. Takie
stwierdzenie wynika z faktu, iz wysoka energia btedu ulozenia charakterystyczna dla
ferrytu o sprzyja procesowi zdrowienia dynamicznego, co z kolei nie pozwala na
zmagazynowanie dostatecznej energii odksztatcenia koniecznej do zapoczatkowania
procesu rekrystalizacji. Niemniej, wystgpowanie rekrystalizacji dynamicznej zostalo juz
jednoznacznie potwierdzone w szeregu pracach badawczych [28-31]. Do odrdznienia
produktow rekrystalizacji dynamicznej ferrytu od obecnej rowniez podstruktury
dyslokacyjnej najczesciej prowadzono badania technikg elektronow wstecznie
rozproszonych (ang. Electron Back Scattered Difraction - EBSD), ktore potwierdzity

obecnos$¢ granic szerokokatowych [29].

>
>

b)

Temperatura
Temperatura

czas czas

Rys. 2.5 Schematy proceséow PCM wykorzystujgcych dynamiczng rekrystalizacje ferrytu - a),
schemat podstawowej wersji wykorzystywania indukowanej odksztalceniem przemiany

odwrotnej w celu rozdrobnienia ziarna ferrytu - b) [26].

Nadmieni¢ nalezy, co bedzie dyskutowane szerzej w dalszej czegSci pracy,
ze wykorzystanie rekrystalizacji dynamicznej ferrytu posiada istotne ograniczenie
wynikajace z duzej wielkosci zarodka krytycznego, co w konsekwencji umozliwia
wykorzystanie efektow rozdrobnienia mikrostruktury jedynie do pewnego stopnia,
poniewaz zwickszanie wielko$ci odksztalcenia moze jedynie doprowadzi¢ do opisanych
wcezesniej zjawisk wykorzystywanych w technikach SPD.

Kolejnym zastugujacym na uwage procesem specjalnej PCM, jest walcowanie
na zimno martenzytu z pozniejszym odpuszczaniem. Technika ta pozwala uzyskac
zdecydowanie najdrobniejsze ziarno ferrytu ze wszystkich do tej pory
zaprezentowanych. Posiada ona jednak jedno znaczace ograniczenie, w postaci bardzo

duzego zuzycia narz¢dzi, wywolanego konieczno$cig stosowania bardzo duzych
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naciskow jednostkowych. Pewnym ulatwieniem, stosowanym w tego typu procesach
jest odksztatcanie w podwyzszonej temperaturze.

Bardzo intensywnie rozwijanym procesem ATP w ostatnich latach jest
wysokotemperaturowa PCM z indukowang odksztalceniem przemiana odwrotng
(ang. Spontaneous Reverse Transformation - SRT). Glownym zatozeniem tego procesu
jest wytworzenie ultradrobnoziarnistego austenitu, ktory umozliwia niezwykle
intensywne zarodkowanie przemiany ferrytycznej. RoOwniez w niniejszej pracy
ta metodyka zostala zastosowana poprzez wprowadzenie kolejnej przemiany
dynamicznej ferryt-austenit w celu osiggni¢cia dodatkowego efektu rozdrobnienia
ziarna zaro6wno powstalego austenitu, jak 1 pozniejszego — wytworzonego w czasie

chlodzenia — ferrytu.

Tablica 2.1. Porownanie procesow wytwarzania materiatow ultradrobnoziarnistych [6,25,32].

technika material dy pm £ T, K
stal niskoweglowa 0.2 3 293
stal niskoweglowa 0.3 4 623
ECAP stal z dodatkiem Ti-V 0.3 1 573
E dwufazowa stal ferrytyczno- 08 4 773
) martenzytyczna
AAD Stal mikrostopowa 1 1 293
ARB Stal IF z dodatkiem Ti 0.4 5.6 773
HPT stal niskoweglowa 0.001 300%* 293
Rekrystalizacja 1153-
dynamiczna podczas Stal mikrostopowa 2-5 2.2-3.6
. 1033
odksztalcania na goraco
Indukowana
odksztatceniem przemiana | Stal niskowegglowa 1 0.36 1053
ferrytyczna
DPF Stal niskoweglowa 0.5-3 0,3-1 A+15
SRT Stal stopowa 0.5-2 0,9-2,3 | A-15
Odksztatcanic w zakresie stal niskoweglowa 2.1 2.3 973
& dwufazowym
< | Walcowanie nacieplow | g} 1k ; godatkiem Ti 1-3 5-0.55 | POz
zakresie ferrytycznym A
Rekrystalizacja
dynamiczna ferrytu . 723-
podczas odksztalcania na Stal bardzo niskoweglowa ) 4 823
cieplo
Zdrowienie ferrytu
podczas odksztatcania na Stal $rednioweglowa 1.3 1.6 823
ciepto i wyzarzania
Odkg ztalcgnle m arter}zytu Stal martenzytyczna 0.18 0.8 293
na zimno i wyzarzanie

* odksztatcenie §cinajace
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Rys. 2.6 Porownanie koncowych wielkosci ziarna i odksztatcenia potrzebnego do ich uzyskania

z wykorzystaniem roznych procesow [6,25,32].

Z przedstawionego w Tablicy 2.1 i na Rys. 2.6 zestawienia wida¢, iz w poréwnaniu
z pozostatymi procesami, metody wykorzystujace DSIT wymagaja mniejszego
catkowitego odksztatcenia dla uzyskania wysokiego poziomu rozdrobnienia ziarna.
Co prawda zaréwno dla metod ATP, jak i SPD istnieja sposoby uzyskania wigkszego
stopnia rozdrobnienia mikrostruktury, niemniej wiaze si¢ to z koniecznoscig stosowania
bardzo duzych sit 1 w efekcie powoduje bardzo duze zuzycie narzedzi.

Ze wzgledu na dyskutowany w pracy podstawowy materiat badawczy, ktérym
jest stal mikrostopowa, nalezy nadmieni¢, ze wigkszo$¢ z przedstawionych specjalnych
procesow PCM stosowana jest dla stali o niskich wtasnosciach wytrzymato§ciowych,
co umozliwia stosunkowo szybkie osiggnigcie warunkow sprzyjajacych dynamicznemu
zdrowieniu, rowniez na drodze indukowanej odksztatlceniem przemiany ferrytyczne;j.
Natomiast stale mikrostopowe stanowig duze wyzwanie dla nowoczesnych procesow
PCM ze wzglgdu na dodatkowy mechanizm umocnienia od ultradrobnych,
dyspersyjnych czastek faz obcych. Tego typu stale AHSS (ang. Advanced High
Strength  Steels) oferuja bardzo dobre polaczenie wlasnosci plastycznych
i wytrzymatosciowych. Dla przyktadu produkty firmy NanoSteel® charakteryzuja sic
bardzo korzystnym stosunkiem wytrzymato§ci na rozcigganie do catkowitego
wydhuzenia odpowiednio: 950 MPa/35%, 1200 MPa/30% i1 1600 MPa/15%, co jest
bezposrednim efektem wzrostu predkosci umocnienia odksztalceniowego wynikajacego

z obecnosci dyspersyjnych czastek faz obcych [12]. Poniewaz indukowanej
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odksztalceniem przemianie ferrytycznej moze towarzyszy¢ rownolegle przebiegajacy
proces indukowanego odksztalceniem wydzielania bardzo dyspersyjnych czastek
weglikow 1 azotkdw Nb, problem ten szerzej bedzie dyskutowany w dalszej czesci
pracy.

Podsumowujac, w przeciwienstwie do wigkszosci nowoczesnych procesow PCM,
dodatkowe zastosowanie DPF nie wigze si¢ z wprowadzaniem znacznych modyfikacji
w liniach produkcyjnych oraz koniecznos$cia stosowania duzych naciskow
jednostkowych, gdyz DPF mozna zaliczy¢é do mechanizméw zdrowienia
mikrostruktury, co w konsekwencji powoduje zmniejszenie sit potrzebnych do realizacji
procesu przerobki plastycznej. Dodatkowo procesy tego typu mogg by¢ prowadzone
w sposob ciagly, zwiekszajac wydajnos¢ procesu przerdbki plastycznej, co daje
nieocenione korzysci w efektach ekonomicznych. Powyzsze przestanki stanowity
bezposrednig przyczyne sformulowania tezy pracy oraz podjecia przedstawionych

w dalszej czesci badan wlasnych.

2.2 Podstawowe procesy mikrostrukturalne zachodzgce w
czasie PCM

Aby moc dobrze zrozumie¢ specyfike przemian indukowanych odksztatceniem,
nalezy caly czas mie¢ na uwadze punkt odniesienia, ktory stanowig tzw. przemiany
statyczne oraz produkty tych przemian. Ze wzgledu na wystgpujace istotne roznice
pomiedzy mechanizmami przemian statycznych i dynamicznych [25], w ponizszym
rozdziale scharakteryzowano przebieg tych pierwszych ze szczegdlnym
uwzglednieniem cech upodabniajagcych lub odrézniajacych je od przemiany

dynamiczne;.

2.2.1 Skitad fazowy stali mikrostopowych

Jedna z podstawowych cech Zelaza, pozwalajaca ksztattowac jego wlasnosci na
drodze PCM, jest wystgpowanie odmian alotropowych tj. wystepujacej w temperaturze
nizszej od 912°C fazy a, pojawiajacej si¢ rowniez w zakresie 1394-1538°C oznaczanej
jako 6 oraz wystepujacej pomiedzy tymi zakresami fazy y. Czyste zelazo ma jednak

marginalne znaczenie przemyslowe, wykorzystuje si¢ natomiast jego stopy, ktorych
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sktad fazowy kontrolowany jest w duzej mierze przez zawartos¢ wegla. Ponizej

przedstawiono fragment wykresu fazowego zelazo-cementyt.
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Rys. 2.7 Fragment wykresu Fe-Fe;C z umiejscowieniem gatunkow stali omawianych w pracy.

Zelazo o posiada sie¢ krystaliczng regularng przestrzennie centrowang A2.
Roztwory state w zelazie a, sg nazywane ferrytem. W zaleznos$ci od sposobu powstania
ferryt moze charakteryzowac si¢ r6zng morfologia, co zostanie opisane w kolejnym
podrozdziale. Zelazo y natomiast krystalizuje w sieci $ciennie centrowanej uktadu
regularnego Al, a jego roztwory stale nazywane sg austenitem. Wigksza objetos¢ luk
pomigdzy atomami w tej sieci powoduje znacznie wigkszg rozpuszczalno$¢ wegla w
fazie y. Powoduje to konieczno$¢ jego dyfuzji na znacznie wigksze odlegtosci w czasie
przemiany fazowej, np. juz przy zawartosciach wegla powyzej 0,02%, gdy tworza si¢
wegliki. Najwazniejszym wystepujacym w stalach zwigzkiem wegla jest krystalizujacy
w ukladzie rombowym cementyt (Fe;C) zawierajacy 6,67%C. W stalach zawierajacych
dodatki stopowe wystgpuje znacznie bogatsza gama wydzielen w postaci weglikow,
weglikoazotkow oraz azotkow [33], ktorych glebsza analiza zostanie ograniczona tylko
do tych, ktére sa kluczowe dla dyskutowanych w kolejnych rozdziatach problemow.
Tytan ze wzgledu na bardzo duze powinowactwo wzgledem wegla i azotu (Rys. 2.8.)
tworzy w stalach bardzo stabilne wydzielenia typu Ti(C,N), ktorych podstawowym
zadaniem jest blokowanie rozrostu ziarna austenitu w czasie nagrzewania wsadu.
Kolejnym pierwiastkiem mikrostopowym tworzacym dyspersyjne wydzielenia jest
Niob. W przeciwienstwie do tytanu, charakteryzuje go stosunkowo duza
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rozpuszczalno$¢ w austenicie, co dla wyzszych temperatur pozwala na przeprowadzenie
Nb do roztworu, nagrzewajac stal mikrostopowa do temperatury okoto 1200°C,
a nastgpnie uzyskanie przesyconego roztworu po ochtodzeniu, co pokazano na Rys. 2.8,
2.9. [35]. Umozliwia to pdzniejsze indukowane odksztatceniem wydzielanie si¢ bardzo

dyspersyjnych czgstek Nb(C,N).
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Rys. 2.8. Rozpuszczalnosé pierwiastkow mikrostopowych w zaleznosci od temperatury [34].
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Rys. 2.9. Wykres fazowy uktadu Fe-Nb-C z oznaczonym potozeniem sktadu stali z grupy HSLA
[35].
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2.2.2 Procesy mikrostrukturalne zachodzace w austenicie

Odksztatcenie plastyczne, w sensie fizycznym, definiowane jest jako efekt
przemieszczania si¢ dyslokacji pod wplywem przytozonego naprezenia. Jednoczesnie
przewazajaca czes¢ energii odksztalcenia (okoto 90%) zamienia si¢ w cieplo, reszta
zmagazynowana jest w materiale w postaci energii wewnetrznej zwigzanej z utworzong
strukturg dyslokacyjng. Zjawisko to w sposob ilo§ciowy zostanie opisane w dalszej
czesci pracy. Nalezy pamigtac, iz powstawanie podstruktury dyslokacyjnej np. splotow
dyslokacji nie jest jedynym mechanizmem akumulacji energii. Krytycznym,
z perspektywy $ledzenia przemian dyfuzyjnych zjawiskiem, jest zwigkszenie gestosci
wakancji. Efekt ten bedzie szczegolnie istotny w materiatach o strukturze regularnej
sciennie centrowanej ze wzgledu na malg zdolnos¢ do dyfuzji; w stalach
austenitycznych ilo$¢ indukowanych odksztalceniem wakancji jest znaczaca, nawet dla
temperatur wynoszacych 0,757 opnienia. Dla duzych predkosci odksztatcenia (>10s'1), z
ktérymi mamy czesto do czynienia w procesach walcowania wyrobow diugich na skalg

przemystowa, ich gestos¢ jest o 2-3 rzedy wielkosci wigksza od rownowagowej [36].

Zdrowienie

Zdrowienie to proces, ktory wigze si¢ z przemieszczaniem dyslokacji pod
wplywem wzajemnego sprezystego oddzialywania na drodze poslizgu poprzecznego
1 wspinania. Przebudowa struktury dyslokacyjnej prowadzi do obnizenia S$redniej
gestosci  dyslokacji oraz ich uporzadkowania w uklady podgranic (granic
waskokatowych) o matej energii. Po utworzeniu podgranic zachodza procesy
koalescencji podziarn na drodze rozpadu podgranic o matej gestosci dyslokacji (a wige
o mniejszym kacie dezorientacji), z rdwnoczesnym przemieszczeniem tych dyslokacji
do podgranic bardziej stabilnych; zwieksza si¢ jednocze$nie kat dezorientacji pomiedzy
ziarnami. Wzrost temperatury znacznie podnosi predkos¢ zdrowienia. Predkos¢

zdrowienia dynamicznego silnie zalezy od predkosci odksztalcania [37].

Rekrystalizacja

Aby dobrze zrozumie¢ przemian¢ dynamiczng konieczne jest doktadne poznanie
»konkurencyjnego” mechanizmu rekrystalizacji statycznej 1 zrozumienie czynnikow
ja hamujacych. W stalach niskowgglowych wystepuja trzy rodzaje rekrystalizacji,

tj. rekrystalizacja dynamiczna zachodzaca w trakcie odksztalcenia, rekrystalizacja
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metadynamiczna, w ktorej wzrost zarodkow trwa réwniez po zakonczeniu odksztatcania
1 rekrystalizacja statyczna wymagajaca czasu inkubacji [37]. Pomimo, iz rekrystalizacja
moze by¢ traktowana jako nieodwracalna, aktywowana cieplnie przemiana w stanie
statym, zachodzaca mechanizmem zarodkowania i wzrostu posiada kilka istotnych cech

charakterystycznych:

e Sita pedna rekrystalizacji (zmagazynowana w formie defektow energia
odksztatcenia) jest mala w poroéwnaniu z innymi przemianami w stanie stalym.

e Problem przy stosowaniu klasycznej teorii zarodkowania 1 wzrostu stanowi
réwniez wysoka energia granicy pomi¢dzy obszarem zrekrystalizowanym 1 nie
zrekrystalizowanym. W rezultacie otrzymujemy duze zarodki rekrystalizacji
rzedu lpm (zawierajace ~10'" atomow). Jest to znaczne ograniczenie
mozliwos$ci rozdrobnienia ziarna tg drogg, o czym juz wczesniej wspomniano
przy okazji rekrystalizacji dynamicznej ferrytu.

e Udowodnione zostato istnienie co najmniej trzech mechanizméw zarodkowania
rekrystalizacji.

e Zarodkowanie w przypadku rekrystalizacji oznacza tworzenie = si¢
1 przemieszczanie granic szerokokatowych z wcze$niej istniejacych zarodkow.

e Rozpoczegcie rekrystalizacji (zarodkowanie) zachodzi w bardzo heterogeniczny
sposob, przede wszystkim wykorzystujac niejednorodnos$ci odksztalcenia.

e Poréwnujac z innymi przemianami w stanie statym, tworzy si¢ mata liczba
zarodkéw na jednostke objetosci. Z kazdego miliona potencjalnych zarodkow
np. komorek dyslokacyjnych lub podziarn, tylko jeden przeksztalca si¢ w
zarodek.

e Po poczatkowym okresie zarodkowania nastepuje etap wzrostu ze wzgledu na
wykorzystanie dostepnych miejsc zarodkowania (chyba, ze jak w przypadku

rekrystalizacji dynamicznej pojawiaja si¢ nowe).

W dalszej czesci pracy zarodkowanie rekrystalizacji bedzie zdefiniowane jako
mechanizm przegrupowania dyslokacji prowadzacy do utworzenia obszaréw o malej
gestosci dyslokacji, przylegtych do granic szerokokatowych o duzej mobilnosci, ktore
sa zdolne do szybkiego przemieszczania si¢ przez odksztatcong (lub wyzdrowiong)

osnowe [38].
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Rozrost ziarna

Po zajsciu rekrystalizacji lub przemiany fazowej mozliwe jest wystgpienie
rozrostu ziarna. Sila pedng dla tego zjawiska jest energia szerokokatowych granic
ziaren, a nie jak w przypadku rekrystalizacji zakumulowana w nich energia
odksztatcenia. Moze on wystepowaé w dwodch postaciach: rOwnomierny (typowy) oraz
nierownomierny (nietypowy). Poniewaz celem PCM jest rozdrobnienie struktury,
czesto ogranicza si¢ proces rozrostu ziaren przez wprowadzanie wydzielen, zwlaszcza

bardzo dyspersyjnych stanowigcych przeszkody dla przemieszczenia si¢ granic ziaren.

Procesy wydzieleniowe

Jak juz wspomniano, rozpuszczalno$¢ pierwiastkdéw mikrostopowych spada
wraz z temperaturg. Z tego powodu w czasie chtodzenia lub izotermicznego
wytrzymywania ochtodzonego austenitu moze zajs¢ proces wydzieleniowy. Proces ten
oraz jego wptyw na mikrostrukture byly i1 sg przedmiotem intensywnych badan [39-41].
Ustalono, ze wydzielenia zarodkuja heterogenicznie na splotach dyslokacji i/lub na

granicach ziarna.

V)
~

b)

Rekrystalizacja Rekrystalizacja

Temperatura ————— .
Temperatura ——

Czas > Czas

Rys. 2.10 Oddziatywanie pomiedzy procesem wydzieleniowym indukowanym odksztatceniem a

rekrystalizacjq statyczng [24,25].
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Rys. 2.11. Procesy wydzieleniowe towarzyszqce przemianie fazowej [42].

Odnotowano, iz w przypadku braku zakumulowanego odksztatcenia proces ten
jest bardzo wolny. Proces odksztalcania wyraznie przys$piesza wydzielanie, mowimy
wtedy o tzw. procesie wydzieleniowym indukowanym odksztalceniem. Poniewaz
proces wydzieleniowy indukowany odksztatceniem wymaga zakumulowanej energii
odksztalcenia silnie konkuruje on z procesem rekrystalizacji co przedstawiono na
Rys. 2.10 Oprécz wydzielania si¢ weglikow pierwiastkéw mikrostopowych w
austenicie, ze wzgledu na skokowy spadek rozpuszczalnosci, proces wydzieleniowy
moze réwniez zachodzi¢ w trakcie przemiany fazowej (Rys. 2.11). Wydzielenia te
posiadaja bardzo maly rozmiar i czesto sa utozone w plaszczyznach, ktoérych

pochodzenie zwigzane jest ze skokowym przemieszczaniem si¢ granicy migdzyfazowej

13].

2.2.3 Produkty rozpadu austenitu

O ile austenit zwykle wystepuje w postaci roéwnoosiowych ziaren
zrdéznicowanych gtéwnie pod wzgledem wielko$ci z ewentualng obecno$cia wydzielen
fazy obcej, tak produkty rozpadu austenitu moga si¢ charakteryzowaé zrdéznicowang

morfologig (Rys. 2.12).

27



Rozdzial 2 — Opracowanie literaturowe — stan zagadnienia
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Rys. 2.12. Porownanie roznych produktow przemian austenitu [43].

Austenit

Temperatura

Q
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% objetosciowy austenitu szczatkowego

Martenzyt iglasty

1 Martenzyt plytkowy

Rys. 2.13. Morfologia produktow przemiany austenitu w zaleznosci od warunkow jego

powstawania [43].

Rodzaj i postaé produktéw rozpadu austenitu w warunkach przemiany statycznej zalezy

oprocz poczatkowego stanu austenitu od zawarto$ci wegla oraz innych pierwiastkow
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stopowych, jak rowniez od temperatury, a wilasciwie historii chtodzenia z zakresu
austenitycznego. Wpltyw wymienionych czynnikow na produkty przemiany austenitu
przedstawiono na Rys. 2.13. Symbolem o oznaczono na nim obszar powstawania
zarowno ferrytu allotriomorficznego, jak i idiomorficznego, ktére moga zarodkowaé w
tych samych warunkach 1 po rozroscie stworzy¢ morfologi¢ ferrytu rownoosiowego

(ziarnistego, ang. Polygonal Ferrite).

Allotriomorficzna — jest to odmiana zarodkujaca na granicach ziarna austenitu,
ze wzgledu na ulatwiong dyfuzje 1 korzy$¢ energetyczng spowodowang usuni¢ciem
pierwotnej granicy ziarna; powierzchnie te sg ptaszczyznami szybkiego wzrostu. Front
przemiany znacznie wolniej porusza si¢ w glab ziaren. Ferryt ten zarodkuje na og6t
w stosunkowo wysokiej temperaturze (powyzej 800°C), towarzyszy temu spelnienie
z co najmniej jednym z ziaren austenitu zalezno$ci Kurdjumowa-Sachsa (K-S),
co mozemy zapisa¢ w nastepujacej postaci [33]:

{111},,]1{110},

(110),11(111),

Ziarna tego ferrytu zwykle sg rownoosiowe 1 dlatego odmiana ta jest nazywana czgsto

ferrytem ziarnistym.

Idiomorficzna — jest to forma ferrytu podobna do poprzedniej, zarodkujaca jednak
wewnatrz ziaren austenitu. Ziarna takiego ferrytu mogg posiada¢ krzywe, nieregularne

lub ptaskie granice [33].

Ferryt Widmanstiittena zarodkuje na granicach ziaren austenitu lub utworzonym
wczesniej ferrycie allotriomorficznym, roéznie wzdluz $cisle okreslonych kierunkow
krystalograficznych austenitu. Istnieje rowniez analogiczna morfologia wystepujaca
w postaci plytek wewnatrz ziaren. Kinetyka tych przemian kontrolowana jest przez

dyfuzje¢ wegla, podczas gdy osnowa Zelaza przemienia si¢ w sposob bezdyfuzyjny.

Przemiana bainityczna taczy w sobie cechy przemiany bezdyfuzyjnej 1 dyfuzyjnego
przemieszczania wegla. Wystepuje w dwoch postaciach: bainitu géornego tworzacego
si¢ w zakresie 550-400°C oraz dolnego powstajacego przy przechtodzeniu stali
w zakresie ok. 450-200°C [45]. Bainit gorny jest zbudowany z cienkich rownoleglych
listew ferrytu bainitycznego o grubosci 0,2um oraz dlugosci ok. 10um. Speinia
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on zalezno$¢ K-S, lecz wraz ze spadkiem temperatury staje si¢ ona luzniejsza.
Pomiedzy plytkami ferrytu, w miejscach w ktorych pozostal wzbogacony w wegiel
austenit tworzy si¢ cementyt. Bainit dolny charakteryzuje si¢ wystgpowaniem
w ferrycie drobnych plytek cementytu nachylonych do niego pod katem 60°.
Wydzielenia te powstaja juz po uformowaniu si¢ ptytek ferrytu [45]. Nalezy tutaj
zaznaczy¢, ze o ile morfologia weglikow powstajacych podczas tej przemiany wykazuje
pewne podobienstwa do tych bedacych efektem przemiany dynamicznej indukowane;j
odksztalceniem to wszystko wskazuje na to, iz mechanizm ich powstawania jest

zupelnie inny [3].

Ferryt iglasty tworzy si¢ w tym samym zakresie temperatur i wedlug tego samego
mechanizmem co bainit. Zarodkuje on jednak wewnatrz ziaren austenitu na wtraceniach
niemetalicznych 1 rozrasta si¢ promieniscie wokot nich, co powoduje ich
charakterystyczng morfologi¢. Jego powstanie w stali powigzane jest np. z obecnoscia
tworzacego wydzielenia Ti (Rys. 2.14). Zjawisko to bylo przyczyna poszukiwania

podobnych mechanizméw w przypadku przemian dynamicznych.
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Rys. 2.14. Zaleznos¢ utamka objetosciowego ferrytu iglastego od zawartosci tytanu [44].

Perlit jest produktem przemiany eutektoidalnej zachodzacej ponizej temperatury
727°C. Ré6wnowagowo powstaje on z austenitu zawierajacego 0,76% C, lecz zakres ten
moze si¢ poszerzy¢ wedlug ekstrapolacji Hultgena wraz ze spadkiem temperatury [45].
Przemiana ta cechuje si¢ ograniczong dyfuzja zelaza, sprowadzajaca si¢ do przejscia
przez granice mi¢dzyfazowa. Jego powstanie wymaga uprzedniego wzbogacenia
austenitu w wegiel w wyniku statycznej przemiany ferrytycznej. W przypadku tej

przemiany front porusza si¢ prostopadle do ciaglych ptytek cementytu.
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Przemiana masywna zachodzi dla przechlodzenia, dla ktorego nie jest konieczna
makroskopowa zmiana sktadu chemicznego. Przemiana ta wymaga pewnych
krytycznych warunkoéw przesycenia i szybkos$ci chtodzenia oraz musi by¢ aktywowana
cieplnie. Szybko$¢ chtodzenia musi by¢ dostatecznie duza, aby nie dopuscié
do rozdzielenia si¢ faz réwnowagowych, a jednoczes$nie nie moze by¢ tak duza, by
wzrost aktywowany cieplnie stal si¢ niemozliwy 1 =zaczgla si¢ przemiana
martenzytyczna. Warunki te sa spelnione w przypadku stali o bardzo niskiej zawartosci

wegla (Rys. 2.15).

Y Y+ Fe C
oty
ferryt ferryF + B A
masywny\ P€" it o perlit °3

Fe %C

Rys. 2.15 Temperatury krytyczne dla rozpoczecia przemiany masywnej Ty oraz przemiany

martenzytycznej M w stali [46].

Martenzyt jest produktem bezdyfuzyjnej przemiany austenitu przechtodzonego ponizej
temperatury M. Z tego wzgledu posiada sklad chemiczny pierwotnego austenitu.
Poniewaz propagacja przemiany mozliwa jest dzigki koherencji, pojedyncze plytki
tworza si¢ w obrebie ziaren pierwotnego austenitu umozliwiajac ich posrednig
obserwacj¢. Podczas przemiany martenzytycznej dla stali o zawarto$ci wegla ponizej
0.5% spetniona jest réwniez zalezno$¢ Kurdjumowa-Sachsa (K-S), natomiast
plaszczyzng habitus, czyli ptaszczyzng do ktorej sa rownolegle plytki austenitu jest

ptaszczyzna {111},. Martenzyt jest faza metastabilng. Podczas nagrzewania
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niskowgglowego martenzytu w temperaturze powyzej 250°C mozliwe jest wydzielanie
cementytu [33].

Jezeli w stali wystepuja dodatki mikrostopowe Ti, V, gwattowne chlodzenie catkowicie
blokuje wszelkie procesy wydzieleniowe, tak wigc jest mozliwe uzyskanie ferrytu
przesyconego pierwiastkami mikrostopowymi oraz weglem 1 azotem. Podczas
ponownego nagrzewania w zakresie dwufazowym wydzielenia zarodkujg losowo
na dyslokacjach lub wewnatrz osnowy. Efektem tego jest wzrost umocnienia podobny
do obserwowanego podczas odpuszczania martenzytu [3]. Trzeba jednak pamigtac,
1z proces ten jest kontrolowany przez stosunkowo wolng dyfuzje pierwiastkow
tworzacych roztwory substytucyjne.

Podsumowujac, glownymi czynnikami wplywajacymi na kinetyke przemian
statycznych sa: sktad chemiczny wptywajacy na rownowagowy sktad fazowy, predkosé¢
dyfuzji zalezna od temperatury, wielko$¢ ziaren austenitu, ktore stanowig
uprzywilejowane miejsca zarodkowania oraz obecnos¢ wewnatrz ziaren dodatkowych,
potencjalnych miejsc zarodkowania np. splotow dyslokacji, przecinajacych si¢ pasm

poslizgu.

2.3 Wplyw odksztatcenia na mikrostrukture

2.3.1 Wptyw odksztatcenia na procesy dyfuzji

Jak wykazano w poprzednich rozdziatach jednym z kluczowych czynnikéw
determinujacym procesy zachodzace w stali jest dyfuzja wegla, pierwiastkéw
stopowych oraz samodyfuzja zelaza. Podstawowym réwnaniem opisujacym ten proces

jest pierwsze prawo Ficka zapisywane w postaci rOwnania (1):

= —p4c
] - Ddx (1)
gdzie: J oznacza strumien dyfuzji, ¢ stezenie pierwiastka, tak wigc % to jego gradient,

natomiast D to wspotczynnik dyfuzji w najprostszej postaci wyrazony wzorem :

D = Dyexp (— RQ—T) (2)

gdzie: T - temperatura w K, Q - energia aktywacji ruchu atomow dyfundujacych.
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Energia Q0 w rownaniu (2) zalezy od naprgzen, ktoére musi pokona¢ atom, aby
przedostac¢ si¢ z jednej pozycji do drugiej. Wystepowanie w materiale defektow takich
jak wakancje, dyslokacje czy granice ziaren znacznie obniza ta energi¢ [48]. Z tego
m.in. powodu intensywniejsze zarodkowanie ferrytu ma miejsce na granicach ziaren.

Wigkszos¢ badaczy sugeruje, iz dynamiczna przemiana ferrytyczna jest przyktadem
przemiany dyfuzyjne;j. Jak juz wspomniano, w trakcie odksztatcania materiatu znaczaco
wzrasta gesto$¢ dyslokacji, ktore sg miejscami tatwej dyfuzji. Dodatkowo jest réwniez
obserwowany wzrost liczby wakancji. Pomimo, iz wspotczynnik dyfuzji w sieci
wzbogaconej w wakancje jest mniejszy niz w poblizu dyslokacji (Rys 2.16. a), to ich
stosunkowo mata objetos¢ powoduje, ze te pierwsze posiadajg jednak kluczowy wptyw
na efekt koncowy dyfuzji (Rys 2.16. b). Ogolnie, dotychczasowe badania pozwalaja
stwierdzi¢, ze znacznie zwigkszony wspotczynnik dyfuzji pierwiastkow stopowych oraz
samodyfuzji zelaza sa czynnikami przyspieszajacymi przemian¢ fazowa podczas

odksztalcania.

Polaczony efekt
Dyfuzja po dyslokacjach

Whplyw dyfuzji przyspieszonej
3 nadmiarowymi wakancjami
Dyfuzja przyspieszona nadmiarowymi wakancjami

103 F .
£ Dyfuzja migedzyweztowa

Wspétczynnik dyfuzji, m?s?

3 >

5 X
Wspétczynnik dyfuzji, 10 m’s

Wptyw dyfuzji po dyzlokacjach

0 2 4 6 8 10 4 6 8 10
QOdksztatcenie, % Odksztatcenie, %

Rys. 2.16. Wplyw odksztatcenia na wspotczynniki dyfuzji na przyktadzie fosforu w zelazie y w
950°C [49]. Porownanie wspotczynnikow dyfuzji w osnowie i w dyslokacjach, ze
wspotczynnikiem dyfuzji w osnowie zawierajgcej nadmiarowe (wprowadzone przez
odksztatcenie) wakancje, - a). Wplyw dyfuzji przyspieszonej powstaniem dodatkowych wakancji

oraz dyslokacji na ogolny wspotczynnik dyfuzji - b).

2.3.2 Wptyw naprezenia na przemiany fazowe

Poniewaz proces odksztatcania wigze si¢ z wystepowaniem znacznych naciskéw w
obszarze odksztalcania, analiza kinetyki przemian fazowych zachodzacych w tych
warunkach nie moze pomija¢ wplywu stanu naprezenia oraz ewentualne] zmiany

objetosci. Na Rys. 2.17a przedstawiono wykres fazowy zelaza w zalezno$ci
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od ci$nienia. Wida¢ wyraznie, ze wraz ze wzrostem cisnienia zwigksza si¢ zakres
wystepowania charakteryzujgcego si¢ mniejsza objetoscig wtasciwg austenitu. Problem
wplywu naprezenia na sile pedng przemiany jest bardzo ztozony. Symulacje
przeprowadzone przez Bigraliego [50] wykazaty istotny wptyw stanu naprezenia na sile
pedna przemiany oraz ruchliwo$¢ granic migdzyfazowych 1 promien krytyczny zarodka.
Z danych zaprezentowanych na Rys. 2.17b wynika, iz w przypadku naprezen
rozciagajacych mamy do czynienia z mniejszym promieniem krytycznym zarodka
co znacznie ulatwia zaj$cie przemiany, natomiast w przypadku wystepowania napr¢zen
sciskajacych przemiana jest utrudniona. Naprezenia $ciskajagce zmniejszajg rowniez
ruchliwo$¢ granicy migdzyfazowej, co w konteks$cie rozdrobnienia finalnej struktury
jest korzystne ze wzgledu na ograniczenie rozrostu ziarna [50]. Rozwazania te beda

kontynuowane w aspekcie iloSciowym podczas opisywania sity pednej przemiany.
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Rys. 2.17 Wplyw cisnienia w trakcie odksztatcania na rownowage termodynamiczng stali - a).
Zmiana energii swobodnej zarodka w funkcji promienia dla roznych wartosci przytozonego

jednoosiowego naprezenia - b) [50].

2.4 Przemiany indukowane odksztatceniem

Wykorzystanie energii odksztalcenia zmagazynowanej w materiale w czasie
przerobki plastycznej na goragco jest powszechnie wykorzystywane do intensyfikacji
przemian statycznych, np. w procesie kontrolowanego walcowania. W przypadku
przemian zachodzacych w trakcie odksztalcania problem staje si¢ bardziej zlozony
1 niejednoznaczny w opisie. W stalach zidentyfikowano kilka przemian dynamicznych

(Rys 2.18).
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Przemiany indukowane

odksztalceniem
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Rys. 2.18. Rodzaje przemian zachodzqcych pod wplywem odksztalcenia.

Rekrystalizacja dynamiczna austenitu

S
~ Rekrystalizacja dynamiczna
N ferrytu

Temperatura

Rys. 2.19 Indukowane odksztatceniem przemiany dynamiczne zachodzqce w trakcie

odksztalcania.

Podstawowym czynnikiem, oprocz sktadu chemicznego, decydujagcym o mechanizmie
wedlug ktérego przemiana bedzie zachodzi¢, jest temperatura. Tak wigc, podczas
chlodzenia (Rys. 2.19.) do pewnego momentu dominujacym mechanizmem
zdrowieniowym bedzie dynamiczna rekrystalizacja austenitu. W miar¢ zblizania si¢
do temperatury Ae; warunki energetyczne umozliwiajg tworzenie si¢ niewielkich
zarodkow ferrytu zamiast wigkszych zarodkow rekrystalizacji. Zjawisko to rozpoczyna
zakres dynamicznej przemiany ferrytycznej. Przy dalszym obnizaniu temperatury,
analogicznie jak w przypadku przemian statycznych, w trakcie odksztatcania przemiana
zmienia charakter z czysto dyfuzyjnego na dyfuzyjno-bezdyfuzyjny. Po dalszym

przechlodzeniu austenitu 1 jego stabilizacji spowodowanej izotermicznym
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wytrzymywaniem, dla okreslonych skltadow chemicznych, moze zachodzi¢
w warunkach przerobki plastycznej na zimno przemiana bezdyfuzyjna. Przebiega ona
wedlug zupelnie innego mechanizmu i jest wykorzystywana w stalach typu TRIP.
W trakcie nagrzewania stali mozliwe jest rowniez dynamiczne powstawanie austenitu
z przegrzanego ferrytu (lub odpuszczonego martenzytu) nazywane dynamiczng

przemiang odwrotng SRT (ang. Spontaneous Reverse Transformation).

2.4.1 Charakterystyka przemiany dynamicznej indukowanej
odksztatceniem ferrytycznej

W celu wywotania w materiale dynamicznej przemiany ferrytycznej stal jest
odksztalcana ponizej temperatury Ae; 1 w wigkszosci przypadkow nie budzi watpliwosci
1z przemiana zachodzi w trakcie odksztalcania. Zostato to potwierdzone badaniami
dylatometrycznymi oraz za pomocag dyfrakcji rentgenowskiej [25]. Udowodniono
réwniez, ze odksztatcenie istotnie podwyzsza temperature Ar; (temperatur¢ rozpoczgcia
przemiany podczas ciaglego chtodzenia), ktora jest rowniez funkcja wielko$ci ziarna
austenitu, predkosci chilodzenia oraz sktadu chemicznego [48]. Nalezy nadmienicé,
ze w praktycznych zastosowaniach w miejsce oznaczenia Ar3, ktore zarezerwowane jest
dla ustalonych warunkéw oraz struktury nie obcigzonej odksztalceniem, w celu
podkreslenia biezacej wartodci temperatury rozpoczgcia przemiany austenitu dla
aktualnych warunkéw procesowych stosuje si¢ oznaczenie T;. W dalszej czesci pracy,
w celu poprawy jednoznacznosci dyskutowanych problemow, stosowane bedzie
jednolite oznaczenie Ar;. Mozna stwierdzi¢, ze jezeli stal jest odksztalcana
w warunkach, w ktorych temperatura Ar; rdwna jest temperaturze odksztalcania to
powstajacy z rozpadu austenitu ferryt zarodkuje w sposob dynamiczny. Zjawisko to jest
juz stosunkowo dobrze znane i szeroko opisywane w literaturze pod wieloma ré6znymi
nazwami: Strain Induced Transformation (SIT) [51,52], Dynamic Transformation (DT)
[53,54], Strain Assisted Low Temperature Transformation (SALT) [55], Strain Induced
Dynamic Transformation (SIDT) [56-58), Deformation Induced Ferrite Transformation
(DIFT) [59-62], Dynamic Strain Induced Transformation (DSIT) [22].

W dalszej czg$ci pracy bedzie stosowane okre$lenie dynamiczna przemiana
ferrytyczna, natomiast termin indukowana odksztalceniem przemiana dynamiczna
DSIT bedzie wykorzystywany jako bardziej ogdélny, majacy rOéwniez zastosowanie

w przypadku dynamicznego tworzenia si¢ austenitu, czy bainitu, natomiast nie dotyczy
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przemian bezdyfuzyjnych. Badania wykazaty, iz dla tego samego skladu chemicznego
rozdrobnienie ziarna w przypadku przemiany zachodzacej dynamicznie jest znacznie
wigksze niz dla przemiany statycznej. Uwaza si¢ [63], ze dynamiczna przemiana ma
glownie dyfuzyjny charakter (zarodkowanie i1 wzrost), podobny pod wzgledem
zarodkowania w poczatkowych etapach do przemiany statycznej odksztatconego
austenitu np. po kontrolowanym walcowaniu. Podstawowg roznice¢ stanowi ciggle
powstawanie nowych miejsc zarodkowania w trakcie przemiany dynamicznej. Réwniez
kinetyka przemiany jest niezwykle gwattowna w pordwnaniu z przemiang statyczna.
Dodatkowo, znacznie bardziej ztozona jest analiza proceséw mikrostrukturalnych
towarzyszacych przemianie, poniewaz podczas gdy jedne ziarna ferrytu powstaja, inne
s juz odksztatcone. Rowniez odksztatcenie bedzie si¢ lokalizowalo w ziarnach ferrytu
gdyz jest on znacznie bardziej plastyczny niz umocnione 1 bedace
w niskotemperaturowych warunkach odksztatcania ziarna austenitu. Ten fakt
pozwalatby oczekiwac, ze ziarna ferrytu beda wydluzone, wyraznie odksztatcone. Gdy
jednak pozostaja one rOwnoosiowe nalezy przyjac, ze sa one produktem rekrystalizacji
dynamicznej co sugeruje zachodzenie rekrystalizacji dynamicznej. Niektorzy autorzy
sugeruja rowniez wystepowanie dynamicznej przemiany masywnej w stalach o bardzo
niskiej zawartosci wegla [53], kwestia ta jest jednak dos¢ dyskusyjna [7]. Wyjasnienie
wspomnianych  zjawisk  wymaga  doglgbnego  zrozumienia  mechanizmow

determinujacych dynamiczng przemiang ferrytyczna.

2.4.2 Sita pedna przemiany

Stopy metali wykazujg trwato$¢ sktadu fazowego w stanie rownowagi
termodynamicznej. ROownowaga termodynamiczna zostaje osiggnieta, gdy energia
swobodna uktadu uzyska minimum lub gdy potencjaty chemiczne we wszystkich fazach
ukladu staja si¢ sobie réwne [45]. Gdy uktad zostanie wyprowadzony ze stanu
réwnowagowego pojawia si¢ sita pedna dla przemian fazowych majacych doprowadzi¢
do minimalizacji energii swobodnej. Zazwyczaj w rozwazaniach na temat
termodynamiki stopdw przyjmuje si¢, iz przemiany zachodzg przy stalym cisnieniu.
W przypadku przemian zachodzacych podczas odksztalcenia plastycznego
wystepowanie znacznych napr¢zen nie pozwala stosowaé takiego uproszczenia. Ogolne
rOwnanie opisujace zmian¢ energii swobodnej podczas przemiany fazowej mozna
przedstawi¢ w postaci:
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gdzie: AG to zmiana energii swobodnej uktadu, AG, zmiana swobodnej energii
chemicznej, AGs zmiana energii swobodnej zwigzana z utworzeniem powierzchni
miedzyfazowej, AGp zmiana energii sprezyste;.

Ostatni czton roéwnania (3) zwigzany jest ze zmiang energii sprezystej poszczegolnych
faz. Zmiana ta jest zwigzana z rdznicami we wilasnoSciach oraz rdzng objetoscig
wlasciwg, co zaprezentowano na Rys. 2.20a. Pamigta¢ nalezy, iz na komorke
elementarng sieci regularnej $ciennie centrowanej przypada dwa razy wigcej atomow

niz w przypadku przestrzennie centrowane;.

AGp
- - oA 4)
Ax Zaj,cc (vacc_l _ vacc_l) o+ za?)l?;cc -1 )
afcc Efcc EbCC afCC

gdzie: apcc,arc. parametry komorek elementarnych ferrytu i austenitu, Vpee, Vyec

wspotczynniki Poissona ferrytu i austenitu, o napr¢zenie $rednie.
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Rys. 2.20. Zmiana parametrow sieci zelaza powodujgca zmiane objetosci wlasciwej - a). Wplyw
energii odksztatcenia zakumulowanej w austenicie na rownowagowq temperature przemiany -

b).
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Jezeli uwzglednimy wptyw odksztalcenia, to ogo6lnie mozna przyjaé, ze energia
zmagazynowana w ukladzie zwigkszy si¢ o 5-10%. Ta cze$¢ energii powigksza energi¢

swobodng uktadu przez co zwigksza site pedna przemiany. Dzieje si¢ tak, poniewaz

w tym przypadku mamy do czynienia z przemiang: odksztalcony austenit —
nieodksztatcony ferryt. Jezeli zdefiniujemy zmiang¢ energii odksztalcenia jako AGp

rOwnanie na zmiang energii swobodnej uktadu przyjmie postac [25]:
AG = —V(AGy — AGg) + AGs — AG), ©6)

Energi¢ zakumulowang podczas odksztalcania stali mikrostopowych mozna zapisaé

wz0orcm:

AGp = 77,5 — 13,5(logZ) + 0,57 (logZ)? (7)

Z = gexp (RQ—T) (3)

Ze wzgledu na wystepowanie tego czlonu zmianie ulega temperatura, w ktorej
tworzenie si¢ fazy ferrytycznej wigze si¢ ze zmniejszeniem energii swobodne;j.
Temperaturg tg okreslono jako Ads 1 przedstawiono na Rys. 2.20b.

Nalezy dodatkowo pamigta¢, iz powstaty ferryt jest w tych warunkach faza
metastabilng, poniewaz nieodksztalcony austenit ma nizsza energi¢ swobodng. Dla
pelnego zrozumienia omawianych zjawisk nalezy réwniez uwzgledni¢ rdznice w
zarodkowaniu przemiany dynamicznej i rekrystalizacji dynamicznej, ktére poddano

szczegotowej dyskusji w nastgpnym rozdziale.

2.4.3 Zarodkowanie i wzrost

W pracy [25] przeprowadzono poréwnanie krytycznych promieni zarodkow dla
przemiany dynamicznej, statycznej oraz rekrystalizacji dynamicznej (Rys. 2.21).
Zauwazono, ze ze wzgledu na dodatkowa energi¢ zmagazynowana w wyniku
odksztatcania krytyczny promien zarodka ferrytu powstajacego dynamicznie jest

mniejszy od tego dla ferrytu powstajacego statycznie.
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Rys. 2.21. Roznica wielkosci zarodka dla produktow poszczegolnych procesow zdrowieniowych

zachodzgcych w austenicie [25].

Ta fatwos¢ zarodkowania potgczona ze specyficznymi warunkami potrzebnymi
do zajécia rekrystalizacji powoduje, iz moze to by¢ mechanizm dominujacy, nawet
powyzej temperatury Ae; [64]. Liczba potencjalnych miejsc zarodkowania dla
przemiany ferrytycznej jest powigzana z parametrem Sy (powierzchnig granic ziaren na
jednostke objetosci), poniewaz granice ziaren stanowig preferowane miejsca
zarodkowania. W odksztatconej strukturze dodatkowymi miejscami zarodkowania sa
rowniez pasma $cinania i inne defekty mikrostrukturalne powstate w wyniku procesu
odksztatcania. Defekty te, ze wzgledu stosunkowo niskg temperature w ktorej powstaja,
odgrywajg znacznie wigkszg role niz w procesie przemiany statycznej, poniewaz nie sg
usuwane przez procesy zdrowieniowe po odksztatceniu [32]. Niemniej nalezy
stwierdzi¢, ze bez wzgledu na stopien rozdrobnienia struktury austenitu i sktad
chemiczny zarodkowanie fazy ferrytycznej odbywa si¢ najpierw na granicach ziaren,
a nastepnie dopiero w ich wnetrzu.

Jak wykazano w pracy [25] krytyczna wielko$¢ zarodka ferrytu jest znacznie
wigksza od S$rednich wielko$ci ziaren uzyskiwanych po przemianie dynamicznej
austenitu. To sugeruje iz musial nastapi¢ proces rozrostu ziarna. Rozrost zwigzany
z dynamiczng przemiang ferrytyczng moze by¢ rozpatrywany w dwoch aspektach:
podczas odksztatcania (dynamiczny) oraz po jego zakonczeniu (metadynamiczny
charakter przemiany). Wykazano, iz podstawowym mechanizmem blokujacym rozrost
ziaren w czasie dynamicznej przemiany ferrytycznej jest napotykanie innych ziaren, tak
wiec czynnikiem kontrolujacym ten proces bedzie poczatkowa wielko$¢ ziarna

austenitu, tj w strukturze drobnoziarnistej zwigksza si¢ liczba potencjalnych miejsc
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zarodkowania na ich granicach. Nadmieni¢ nalezy, ze w przypadku procesow PCM
zwlaszcza stali mikrostopowych moze rowniez bardzo istotnie wzrosna¢ liczba miejsc
zarodkowania ferrytu wewnatrz ziaren austenitu. W czasie chtodzenia po odksztatceniu
predkos¢ zarodkowania gwattownie maleje. Pordwnujac rozrost po przemianie
dynamiczniej 1 statycznej mozna zauwazy¢, iz w pierwszym przypadku liczba ziaren
pozostaje mniej wigcej stata, natomiast w drugim maleje. Sugeruje to, 1z niektore ziarna
zostaly wchtonigte przez sasiednie. Prawdopodobnym wytlumaczeniem braku tego
zjawiska podczas chtodzenia ferrytu powstatego dynamicznie jest duzy kat dezorientacji

pomiedzy poszczegdlnymi jego ziarnami [32].

2.4.4 Pozostate procesy towarzyszace dynamicznej przemianie
ferrytycznej

Proces wydzieleniowy towarzyszqcy dynamicznej przemianie ferrytycznej

W pracy [3] Mukherjee stwierdzil wystepowanie procesu wydzieleniowego
zachodzacego podczas indukowanej odksztalceniem przemiany dynamicznej.
Zaobserwowal on klastry bardzo drobnych wydzielen, w ktorych atomy zelaza zostaly
zastgpione przez atomy pierwiastkow weglikotworczych: Nb 1 Mo. Liczba tych
wydzielen byla znacznie wyzsza niz w przypadku ferrytu powstalego na drodze

przemiany statycznej oraz dynamicznej, ale przy mniejszej predkosci odksztatcenia.

Dynamiczna przemiana masywna

Masywna dynamiczna przemiana fazowa austenit-ferryt nie wystepuje czesto w
warunkach typowych procesow PCM. Przyktadowe wyniki badan nad ta przemiang
przedstawiono w pracy [65]. W badaniach tych, po przechtodzeniu ponizej temperatury
T. dla odksztalcania z matymi predkosciami, morfologia ferrytu ulegata wyraznej
zmianie, co pokazano na Rys. 2.22. Proces ten zostal zaobserwowany w stalach o
Sredniej zawartosci wegla (0,25%) w temperaturze 725°C. Przy nizszych predkosciach
chtodzenia charakterystyczna dla dynamicznej przemiany masywnej posta¢ ferrytu nie
byla jednak tak wyrazna. Temperatura krytyczna, w ktorej obserwowano przemiang
masywng byta wyzsza niz wyliczona temperatura 7). Nie ma jednak zgodno$ci co do

natury tego mechanizmu [32].
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Rys. 2.22 Morfologia ferrytu bedgcego efektem dynamicznej przemiany masywnej [65].

Rekrystalizacja dynamiczna ferrytu

W pracy [66] Yada po raz pierwszy zasugerowal, iz rozdrobnienie ziarna ferrytu
jest polaczonym efektem przemiany oraz rekrystalizacji dynamicznej. Dodatkowa
przestankg potwierdzajaca ta teori¢ jest fakt, iz niektorzy badacze stwierdzali wysoka
gestos¢ dyslokacji w otrzymywanym ferrycie [67], natomiast inni niska [68].
Szczegolnie przydatna w badaniach nad rekrystalizacja dynamiczng ferrytu okazata si¢

technika EBSD.

2.4.5 Etapy przemiany

W rzeczywistych procesach PCM najczeéciej mamy do czynienia z pewna
kombinacja dyskutowanych powyzej czynnikow procesowych oraz zmian
mikrostrukturalnych. Z tego tez powodu obecno$¢ oraz przebieg dynamicznej
przemiany ferrytycznej jest zjawiskiem wymagajacym szczegdtowej analizy warunkow
procesu oraz historii catej przerdbki cieplno-mechanicznej. W pracy [69] opisano dwa
rézne krytyczne odksztalcenia wystepujace podczas odksztalcania przechtodzonego
austenitu: odksztalcenie krytyczne dla przemiany indukowanej odksztatceniem &c psit
oraz dla tworzenia si¢ ultradrobnoziarnistego ferrytu ecurr. Te krytyczne wartoSci
dziela proces odksztalcania na trzy zasadnicze regiony:

i) brak dynamicznej przemiany ferrytycznej. W tym obszarze na skutek
szybkiego chtodzenia w wyniku kontaktu z walcami dominujaca faza byl ferryt
Widmanstittena. Oznacza to, ze odksztalcenie nie bylo wystarczajace dla zaj$cia
przemiany dynamiczne;j.

ii) dynamiczna przemiana ferrytyczna. Ze wzrostem odksztalcenia w strukturze

pojawial si¢ drobny ferryt rownoosiowy. W takim obszarze w miar¢ zwigkszania si¢
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zawartosci ferrytu spada wielko$¢ jego ziarna. Jest to spowodowane wzajemnym
blokowaniem si¢ rozrastajacych ziaren.

iii) zakres ultradrobnoziarnistego ferrytu, w ktérym nie obserwuje si¢ juz
dalszego rozdrobnienia ziarna. Na etapie tym odksztalcenie lokalizuje si¢ w austenicie.
Badania wykazaly, ze wartosci odksztalcen krytycznych rosng ze wzrostem zawartosci

wegla w stali [22].
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Rys. 2.23. Ogolny schemat przebiegu przemiany dynamicznej indukowanej odksztatceniem [69]
- a). Dominujgcy proces zachodzqcy w odksztatcanym austenicie (UFF) — zakres

ultradrobnoziarnistego ferrytu [32] - b).

Na Rys. 2.23 b pokazano wptyw podstawowych warunkow procesu PCM na zakres
wystepowania omowionych powyzej zjawisk mikrostrukturalnych. Przy czym niektorzy
badacze sugerujg iz znajdujaca si¢ na nim linia 4e; powinna ze wzrostem odksztalcenia

przesuwac si¢ w stron¢ wyzszych temperatur 4r;3.

2.5 Metodyka intensyfikacji przemian dynamicznych z
wykorzystaniem procesow PCM

Podstawowym ograniczeniem stosowania dynamicznej przemiany ferrytycznej
jest fakt, iz w procesie walcowania struktur¢ ultradrobnoziarnista udawato si¢
wytworzy¢ tylko w warstwie powierzchniowej, natomiast w glebszych warstwach
mozna znalez¢ struktur¢ podobng do tej spotykanej w bardziej konwencjonalnych
procesach PCM (Rys 2.24). Tak wigc intensyfikacja przemiany dynamicznej ferrytu jest
bardzo atrakcyjnym obszarem badawczym, poniewaz moze by¢ czynnikiem

rozszerzajacym strefe silnie rozdrobnionej mikrostruktury.
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Warstwa

ultradrobnoziarnista (1-2 ;V

: ; Warstwa srodkowa
Warst d 3-5 !
arstwa posrednia ( wm) konwencjonalna mikrostruktora (5-10um)

Rys. 2.24. Schematyczne przedstawienie warstw wystepujgcych w pasmie walcowanym nieco

powyzej temperatury Ars [32].

Jedng z sugerowanych w literaturze przyczyn braku przenikania rozdrobnienia struktury
ferrytu do warstw glebiej potozonych w walcowanym pasmie jest obecno$¢ pasm
$cinania 1 zwigzana z tym silnie rozbudowana podstruktura dyslokacyjna, co w efekcie
ogranicza proces zarodkowania przemiany dynamicznej. Stad wniosek, ze w celu
intensyfikacji ferrytycznej przemiany dynamicznej konieczne jest znalezienie

mozliwosci wprowadzenia do materiatu dodatkowych miejsc zarodkowania.

2.5.1 Wplyw wielkosci ziarna austenitu na zarodkowanie
dynamicznej przemiany ferrytycznej

Jak juz wcze$niej wspomniano, jednym z podstawowych czynnikow
wplywajacych na proces zarodkowania dynamicznej przemiany ferrytycznej jest
wielko$¢ pierwotnego ziarna austenitu. Indukowane odksztatlceniem zarodkowanie
ziaren ferrytu wystepuje w pierwsze] kolejnosci na granicach ziaren austenitu (GB),
nastepnie w ich wnetrzu (IG) (Rys. 2.25 ). Wielko$¢ ziarna wplywa na rozkiad
indukowanych odksztatceniem zarodkoéw co bezposrednio rzutuje na rozrost ziaren
podczas chtodzenia po przemianie. Réznica ta jest spowodowana zmiang udzialu
bardziej intensywnego zarodkowania ferrytu na granicach ziaren austenitu, ktore jest w

tym przypadku dominujagcym mechanizmem zdrowieniowym.
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Rys. 2.25 Wplyw wielkosci ziarna na naprezenie plastycznego plyniecia podczas odksztatcania
przechtodzonego austenitu - a). WielkoS¢ ziarna ferrytu w funkcji utamka przemiany dla
austenitu gruboziarnistego w probie skrecania na gorgco. IG — ferryt zarodkujgcy wewngtrz

ziaren austenitu, GB — ferryt zarodkujgcy na granicach ziaren - b) [32].

Analizujgc przedstawione na Rys. 2.25 b wyniki mozna zauwazy¢, iz ferryt
zarodkujacy na granicach ziarna austenitu pozostaje drobny, natomiast ten zarodkujacy
wewnatrz ziaren ma tendencje do rozrastania si¢, co w efekcie ma bardzo duzy wptyw
na koncowa wielko$¢ ziarna. W zwiazku z powyzszym mozna stwierdzi¢, ze w celu
rozdrobnienia ziarna ferrytu powstajacego wyniku przemiany austenitu nalezy dazy¢
do zwigkszenia liczby miejsc zarodkowania na granicach pierwotnego austenitu -
rozdrabniajac austenit przed przemiang lub zwigkszajac liczbe¢ miejsc zarodkowania
wewnatrz ziaren austenitu. Takie wnioski sktaniaja do postawienia pytania: Co stanie

si¢, jezeli mikrostruktura austenitu zostanie jeszcze silniej rozdrobniona?

2.5.2 Wplyw wydzielen na zarodkowanie dynamicznej przemiany
ferrytycznej

W pracy [42] opisano zarodkowanie dynamicznej przemiany ferrytycznej na
wydzieleniach pierwiastkdOw mikrostopowych. Podkresli¢ nalezy, ze zarodkowanie to
odbywa si¢ roOwniez wewnatrz ziaren austenitu co, jak wspomniano wcze$niej, ma
kluczowy wplyw na zwickszenie predkosci zarodkowania i w konsekwencji na
silniejsze rozdrobnienie =ziarna wyrobu gotowego. W przypadku indukowane;j
odksztalceniem przemiany dynamiczne] oprocz zwigkszenia liczby miejsc
zarodkowania  obecno$¢ wydzielen powoduje istotny wzrost umocnienia

wydzieleniowego.
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Rys. 2.26 Zarodkowanie ferrytu na wydzieleniu VN [42].

Wokoét czastek tworza si¢ petle dyslokacyjne, zgodnie z mechanizmem Orowana,
co w konsekwencji zwigksza lokalnie energi¢ zmagazynowang i poprawia warunki
zarodkowania. Prowadzone byly rowniez pojedyncze do$wiadczenia majace na celu
zbadanie wpltywu wydzielen NbC znajdujacych si¢ w austenicie na kinetyke jego
przemiany indukowanej odksztalceniem. Najbardziej wyrazny efekt uzyskano
badaniach przedstawionych w pracy [25]. Badaniom poddano zalezno$¢ udziatu fazy
przemienionej od czasu wytrzymania po odksztatceniu dla gruboziarnistego austenitu,
co miato na celu indukowanie procesu wydzieleniowego. W wyniku przeprowadzonej
analizy badan stwierdzono wystepowanie maksimum powstatej fazy ferrytycznej po
uptywie okre§lonego czasu (Rys. 2.27. . W przedstawionych w pracy [21] wynikach
badan skupiono si¢ na analizie otrzymanych wynikoéw, jednak bez szerszej dyskusji

mechanizmow odpowiedzialnych za zaobserwowane procesy mikrostrukturalne.
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Rys. 2.27 Zaleznos¢ objetosci fazy przemienionej od czasu wytrzymywania w trakcie trwajgcego

indukowanego odksztatceniem procesu wydzieleniowego NbC [25].
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2.5.3 Charakterystyka indukowanej odksztalceniem przemiany
odwrotnej

Indukowana odksztalceniem dynamiczna przemiana odwrotna (SRT) jest
procesem prowadzacym do uzyskania ultradrobnoziarnistej struktury austenitycznej
(przecigtna $rednica ziarna ok. 1 pm), ktora nastgpnie podlega dalszemu przetwarzaniu.
Uzyskiwane efekty s3 podobne do tych uzyskiwanych w wyniku wygrzewania
odksztalconego na zimno austenitu, z tym, ze w tym wypadku odksztalcanie miato
miejsce w podwyzszonej temperaturze. Jednym z podstawowych zatozef tej metody
jest wykorzystanie ciepta wydzielajacego si¢ w materiale w czasie odksztalcania [73].
Po odksztalceniu moze nastgpi¢ gwaltowne chtodzenie w celu wytworzenia
ultradrobnoziarnistej  struktury ferrytycznej lub dalsza przerdbka plastyczna.
W niniejszej pracy zastosowano pewng modyfikacje tej metody, co bedzie szczegdtowo
opisane w kolejnych rozdziatach. Podstawowym ograniczeniem procesoOw
wykorzystujacych SRT jest problem konieczno$ci uzyskania odpowiednio wysokiego
wzrostu temperatury, ktory musi by¢ mozliwie duzy w stosunku do szerokosci zakresu
dwufazowego (a+y). W tym celu zdecydowano si¢ wykorzysta¢ zalety szybkiego
nagrzewania indukcyjnego, co umozliwito wprowadzenie ,,przegrzania” pozwalajacego

na osiagniecie tego efektu (Rys. 2.28).

»
>

Temperatura

»

Czas

Rys. 2.28 Schemat zastosowanej w niniejszej pracy indukowanej odksztalceniem przemiany

odwrotnej.

W poroéwnaniu z dynamiczng przemiang ferrytyczng, w przypadku przemiany ferryt —
austenit zauwazy¢ mozna wystepowanie kilku czynnikéw majacych szczegdlne

znaczenie:
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e Adiabatyczny wzrost temperatury jest mechanizmem korzystnym, natomiast
chlodzenie w kontakcie z walcami hamuje przemiang.

o Wystepowanie naprezen $ciskajacych zwieksza site pedng przemiany.

e Ze wzgledu na wigksza rozpuszczalno$¢ wegla w austenicie nie wystepuja
warunki sprzyjajace do zachodzenia procesoOw wydzieleniowych, wegiel

przechodzi do fazy austenityczne;.

2.6 Witasnosci materiatow zawierajacych ferryt
ultradrobnoziarnisty

Jak juz wczesniej wspomniano podstawowg przyczyng rozwoju materiatow
ultradrobnoziarnistych jest poprawa ich wlasno$ci wytrzymatosciowych. Na Rys. 2.29
przedstawiono umowny wykres rozciggania materialu wytworzonego w procesie
wyciskania stali niskoweglowej z zastosowaniem dynamicznej przemiany ferrytycznej
w poréwnaniu z materialem wytworzonym w typowych warunkach przerobki
plastycznej [71]. Srednia wielko$é ziarna materialu po wyciskaniu wynosita okoto 1pum.
Charakteryzowal si¢ on wytrzymatoscia na rozcigganie okoto 2 razy wyzsza od
materiatu wytworzonego tradycyjnie - o wielkos$ci ziarna okoto 32um. Jednak catkowite
wydtuzenie oraz szybko$¢ umacniania si¢ materiatu byla nizsza w przypadku

drobniejszego ziarna.
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Rys. 2.29 Porownanie wiasnosci materiatu uzyskanego w wyniku wyciskania z zastosowaniem
dynamicznej przemiany ferrytycznej z materiatem, w ktorym ferryt powstat na drodze przemiany

statycznej [71].

48



Rozdziat 2 — Opracowanie literaturowe — stan zagadnienia

Mniejsze wydluzenie, zwlaszcza rdwnomierne, jest efektem dobrze znanego zjawiska
wystepujacego w materiatach ultradrobnoziarnistych, gdzie maty rozmiar ziaren
powoduje zwigkszenie powierzchni ich granic, co nie sprzyja generowaniu i akumulacji
dyslokacji koniecznych do umocnienia odksztatceniowego [72], a tym samym wzrostu
warto$ci odksztalcenia rownomiernego (kryterium Considere'a). Poprawe wiasnosci
plastycznych materiatéw ultradrobnoziarnistych mozna uzyska¢ m.in. poprzez
wytworzenie struktury dwufazowej ferrytyczno-martenzytycznej (ang. Dual Phase —
DP) [70]. Stwierdzono réwniez, ze w stalach typu DP charakter odksztalcenia
przewezeniowego wykazuje szczegdlng zaleznos¢ od rozdrobnienia mikrostruktury. We
wspomnianych badaniach wykorzystano stal niskoweglowa o statej zawarto$ci
martenzytu wynoszacej okoto 30% i1 zréznicowanej wielkosci ziarna ferrytu (1,2 2,4
1 12,4um), ktoéra wytworzono przez odksztatcanie na goraco i na ciepto, a nastgpnie

wygrzewanie w zakresie dwufazowym.

Rys. 2.30 Porownanie miejsca zerwania i przetomow probek ze stali DP zawierajqcej okoto

30% martenzytu w osnowie ferrytu o roznym stopniu rozdrobnienia. Struktura gruboziarnista
12,4um - a), drobnoziarnista 2,4um - b), ultradrobnoziarnista 1,2um - c) oraz

ultradrobnoziarnista z dodatkowym niskim odpuszczaniem - d) [70].
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Podstawowymi, zaobserwowanymi efektami byto zwiekszone przewezenie po zerwaniu
wraz ze spadkiem wielkos$ci ziarna oraz zmiana charakteru przelomu z kruchego na
ciggliwy (Rys. 2.3.). Po dokladniejszym przeanalizowaniu mechanizméw pekania
zaobserwowano w badanych probkach znaczne réznice w obszarach zarodkowania
pustek. Jak pokazano na Rys. 2.31. w przypadku stali gruboziarnistej peknigcia
lokalizowaty si¢ wewnatrz fazy martenzytycznej i rozchodzily si¢ prostopadle do
kierunku dziatania sity, natomiast w przypadku stali ultradrobnoziarnistej pustki
powstawaty pomigedzy wyspami martenzytu lub na granicach fazowych i miaty ksztatt
bardziej zblizony do kulistego.

Zauwazono, iz rozdrobnienie ziarna prowadzi do ograniczenia plastyczno$ci osnowy
ferrytycznej co jest odzwierciedlone wystgpowaniem jednorodnych plaskich grup pasm
poslizgu. Lokalizacja odksztalcenia w gruboziarnistym ferrycie jest realizowana
za pomocg ,,pofalowanych” pasm poslizgu. Ten charakter pasm prowadzi do wyraznego
obrotu ptaszczyzn krystalograficznych, a przez to wczesnego pojawienia si¢
podstruktury dyslokacyjnej. Ograniczona plastyczno$¢ drobno- i ultradrobnoziarnistego
ferrytu wymusza odksztatcanie si¢ martenzytu wcze$niej w trakcie rozciggania probki.
Poprawa wytrzymatosci przy zwigkszonej ciaggliwo$ci w wyniku rozdrobnienia ziarna
zwigzane jest w tym przypadku z potaczonym efektem umocnionego ferrytu
1 zwigkszone] wigzko$ci martenzytu. Prowadzi to do mniejszego zrdéznicowania
we wlasnosciach mechanicznych faz 1 wigkszej spdjnosci na ich granicach.

Rozdrobnienie ziarna powoduje zmiang mechanizmu pgkania na ciggliwy.

15.0kV X270

Rys. 2.31 Porownanie miejsc zarodkowania pustek w stalach dwufazowych o réznych stopniach

rozdrobnienia mikrostruktury [70].

50



Rozdzial 2 — Opracowanie literaturowe — stan zagadnienia

Poza korzystnymi efektami ograniczenia nadmiernych odksztalcen w ferrycie
1 napr¢zen w martenzycie tworzenie si¢ pekniec 1 pustek bylo ograniczone w przypadku
struktur drobno- 1 ultradrobnoziarnistych, przez mniejszy rozmiar, bardziej jednorodny
rozktad i bardziej zaokraglony ksztatt wysp martenzytu.

Przedstawione  powyzej  korzystne, z punktu widzenia  wlasnosci
wytrzymatosciowych 1 plastycznych, efekty sktonily autora niniejszej pracy
do wybrania tego typu mikrostruktur jako modelowych dla projektowanych morfologii

austenitu, ktore najlepiej wykorzystuja zalety dynamicznej przemiany ferrytyczne;.

2.7 Podsumowanie przegladu literatury

Na podstawie przeprowadzonego przegladu literatury mozna stwierdzi¢ ze:

W dalszym ciagu istnieje duzy obszar niezbadanych czynnikéw procesowych oraz
mikrostrukturalnych, ktére stymuluja indukowang odksztatceniem ferrytyczng
przemian¢ dynamiczng.

e Zwigkszenie utamka objetosciowego ferrytu przemienionego dynamicznie hamuje
rozrost ziarna po przemianie.

e Ziarna ferrytu zarodkujace wewnatrz ziaren austenitu majg tendencj¢ do rozrastania
si¢, natomiast zarodkujace na jego granicach sg szybko blokowane przez ziarna
sgsiednie.

e Obecno$¢ wydzielen faz obcych w istotny sposéb wplywa na zarodkowanie
idiomorficzne.

e Brak jest w literaturze opisu badan, ktore wykorzystywalyby ultradrobnoziarnisty

austenit dla zarodkowania DPF.

Po analizie przedstawionego stanu zagadnienia, nalezy stwierdzi¢ ze rozszerzenie
znajomosci procesow, zjawisk i mechanizmoéw silnie intensyfikujacych dynamiczng
przemiang ferrytyczng moze istotnie zwigkszy¢ mozliwosci praktycznego zastosowania
tej metody rozdrabniajacej mikrostruktur¢ w nowoczesnych procesach PCM. W tym
celu konieczne jest zdefiniowanie, zrozumienie i1 kontrolowanie szerokiej gamy
parametréw procesowych i1 mikrostrukturalnych wynikajacych np. z réznej morfologii

austenitu, ktore posiadajg znaczacy wptyw na kinetyke DPF.
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3. Teza i cel pracy

Teza pracy

Zastosowanie przemiany ferrytycznej indukowanej odksztatceniem, zwlaszcza
w stalach mikrostopowych oraz wolnych od atomow migdzyweztowych, moze stanowic
efektywng metode poprawy wiasnosci mechanicznych wyrobow wytwarzanych na

drodze przerdbki cieplno-mechaniczne;.

Teza zostanie udowodniona, gdy w oparciu o przedstawione badania zostang
zidentyfikowane parametry procesowe 1 mikrostrukturalne wptywajace na korzystne
efekty wynikajace z zastosowania indukowanej odksztatceniem dynamicznej przemiany

ferrytycznej w badanych stalach.
Cel

Podstawowym celem pracy jest kompleksowa ocena wplywu przerobki cieplno-

mechanicznej na efekty indukowanej odksztatceniem przemiany ferrytyczne;.
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4. Badania doswiadczalne — czesé |

W celu udowodnienia przedstawionej tezy pracy wykonano badania wlasne,
w ktorych wykorzystano rézne metody modelowania fizycznego i numerycznego.
Kolejne rozdziaty prezentuja dyskusj¢ podjetych probleméw badawczych oraz efekty
realizacji zadan, ktore umozliwilty zrozumienie specyfiki przemian indukowanych
odksztatceniem w stalach z dodatkami mikrostopowymi. Pierwszy etap badan stanowia
badania wstgpne, ktore pozwolity wyznaczy¢ najbardziej korzystne kierunki
wykorzystania pierwiastkow mikrostopowych do intensyfikacji indukowanych
odksztatceniem przemian fazowych. W drugim etapie skupiono si¢ na zrozumieniu
kinetyki proceséw mikrostrukturalnych zachodzacych w czasie odksztatcania fazy
przegrzanej 1 zwigzanymi z tym oddzialywaniami. Trzeci etap mial na celu
przeprowadzenie analizy mozliwosci  wykorzystania uzyskanych rozwigzan
w warunkach przemystowych. Osobno omoéwione zostaly zagadnienia zwigzane

z wykorzystaniem danych doswiadczalnych do modelowania przemian dynamicznych.

4.1 Cel i zakres badan

Celem badan doswiadczalnych byto wustalenie warunkow wystepowania
1 scharakteryzowanie produktow przemiany dynamicznej dla jak najszerszego zakresu
parametréw procesowych 1 zréznicowane] morfologii fazy pierwotnej. W efekcie
umozliwilo to ocen¢ poszczegdlnych schematow przerdbki cieplno-mechanicznej
1 wytypowanie najkorzystniejszych rozwigzan.

Pierwszym zadaniem byt dobdr materiatu badawczego, ktéory pozwolitby
wykorzysta¢ szeroki zakres parametréw procesowych 1 mikrostrukturalnych dla
zbadania analizowanych probleméw. W kolejnym etapie wyznaczono ,,0kna
procesowe” dla wybranych gatunkoéw stali. Poniewaz temperatury poczatku przemian
silnie zalezag od morfologii przemieniajacych si¢ faz oraz czynnikdw procesowych,
takich jak predkos¢ chtodzenia, wielko$¢ odksztalcenia zakumulowanego, zostaty one
wyznaczone dla $ciSle okreslonych historii PCM. Z tego wzgledu do badan
plastometrycznych wybrano symulator termomechaniczny pozwalajacy rejestrowac

krzywe dylatometryczne dla probek odksztalconych, a wyznaczanie punktow
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charakterystycznych wigzato si¢ z realizacja procesOw zaawansowanej przerobki
cieplno-mechanicznej. Schematy procesow odksztatcania zastosowane w badaniach
zbudowano, aby umozliwiaty duze zr6znicowanie kombinacji parametréw procesowych
kontrolujagcych dynamiczng przemiang ferrytyczng. Jednocze$nie wskazywano

odniesienia do istniejacych standardowych procesow PCM (Rys. 4.1).

Ultradrobnoziarnisty austenit Gruboziarnisty austenit

UFGy + + wydzielenia
wydzielenia yrwy

Ultradrobnoziarnisty ferryt + wyspy martenzytu Osnowa
martenzytyczna +

UFG ferryt

Rys. 4.1 Ogolny schemat strategii budowy schematow przerobki cieplno-mechanicznej

wykorzystanej w badaniach wiasnych.

W pierwszej czesSci badan celem bylo wytworzenie dwoch istotnie rdznigcych sig
wielkoscig ziaren mikrostruktur austenitu tj. najczesdciej wystepujaca w warunkach
przerobki plastycznej na goraco mikrostrukture o $redniej $rednicy ziarna okoto 80um
oraz silnie rozdrobniong struktur¢ powstala w wyniku dynamicznej przemiany
odwrotnej. Dodatkowo w celu intensyfikacji DSIT wykorzystano proces wydzieleniowy
indukowany odksztalceniem. W celu jednoznacznej oceny efektow procesu
wydzieleniowego oraz dla zdefiniowania warunkoéw zatrzymania rekrystalizacji
statycznej zastosowano komputerowg symulacj¢ rozwoju mikrostruktury. Dodatkowo,
w celu potwierdzenia wystgpowania wydzielen, ktdérych rozmiar moze wynosi¢
zaledwie kilka nanometréw, zastosowano transmisyjng mikroskopi¢ elektronowa.
Oceng uzyskanej mikrostruktury koncowej przeprowadzono za pomoca mikroskopii
optycznej oraz skaningowej mikroskopii elektronowej. Szczegdlne miejsce

w wykonanych badaniach po§wigcono technice EBSD, zastosowanie ktérej pozwolito
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oceni¢ szerokie spektrum danych opisujagcych morfologi¢ materialu w skali mikro.

Dodatkowo przeprowadzono analiz¢ wtasno$ci mechanicznych otrzymanego materiatu.

4.2 Materiat badawczy

Zdefiniowane cele badawcze pozwolily na wyznaczenie kryteriow, jakie musi

spetnia¢ material badawczy:

e Wystepowanie pierwiastkéw mikrostopowych w ilosci umozliwiajacej zajScie
indukowanego odksztatceniem procesu wydzieleniowego.

e Sktad chemiczny pozwalajacy wuzyska¢ wystarczajaco szerokie ,,0kno
procesowe”, czyli umozliwi¢ odksztatcanie przechlodzonej struktury
austenitycznej (obecno$¢ pierwiastkdw opdzniajacych przemiang w postaci
roztworu stalego N, Mn, Cu, Ni, ...).

e FEkonomicznie uzasadniony koszt materialu pozwalajacy na przyszie
zastosowanie wynikow badan w skali przemystowe;.

e Zastosowanie materialdw o znaczaco rdéznigcych si¢ temperaturach
charakterystycznych przemian wyznaczajagcych polozenie 1 szerokosé

réwnowagowego zakresu dwufazowego.

Tak okreslone kryteria pozwolily na wybor jako materialow badawczych dwoch
charakterystycznych gatunkoéw stali — mikrostopowej (typu HSLA — ang. High Strength
Low Alloy) oraz wolnej od atomow miedzyweztowych (typu IF — ang. Interstitial Free),
dodatkowo istotnie rdznigcych si¢ rOwnowagowymi temperaturami przemian. Jednak
podstawowym obszarem badan byly proby plastometryczne z wykorzystaniem stali
mikrostopowej, co pozwolito na analize szerokiego zakresu zjawisk
mikrostrukturalnych. Stal IF postuzyta do analizy wplywu temperatury na kinetyke
1 produkty przemiany. Rownowagowe temperatury poczatku i kofica przemian zostaty
wyznaczone na podstawie sktadow chemicznych za pomoca programu JMatPro
(Tablica 4.1).

Stal typu HSLA najczesciej definiuje si¢ jako stal mikrostopowa
o podwyzszone] wytrzymatosci zawierajaca dodatki silnie wegliko- i azotkotwodrcze
przede wszystkim Nb V, Ti, odpowiadajace za umocnienie wydzieleniowe, hamujace

rekrystalizacje austenitu i kontrolujace przemiane ferrytyczng. Dodatkowa zawartos¢
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boru obniza temperatur¢ rozpoczgcia przemiany ferrytycznej i znaczaco poprawia
hartownos$¢. Najbardziej zblizone pod wzgledem sktadu chemicznego stale sga opisane
w normie PN-EN 10025-4.

Stal typu IF jako stal wolna od atoméw miedzyweztowych charakteryzuje sie
bardzo dobra tlocznoscig 1 odpornoscia na procesy starzenia. Ze wzgledu na niska
zawartos¢ wegla material ten posiada wyzsza rOwnowagowag temperatur¢ przemiany
1 wezszy zakres dwufazowy. Dodatkowo sktad chemiczny tej stali diametralnie zmienia
warunki konieczne do tworzenia si¢ ferrytu umozliwiajac przemiang masywna.
Cechami charakterystycznymi stali IF sa: niska granica plastycznos$ci, duze wydtuzenie
oraz wysoka warto$¢ » (wspotczynnik Lankforda). Jej typowe wilasnosci mechaniczne

to: R, = 190+310 MPa, R,, = 350450 MPa, 4 = 26+38%.

Tablica 4.1 Sktady chemiczne i rownowagowe temperatury przemian dla badanych materiatow.

Materialder v lc Isi o fNb [V [T jar P s N B [Mo
MAI 670 843 10,07 10,2911,36(0,06 (0,002 (0,031 [0,02 0,015 {0,006 ]0,0098]0,003
MAII (670 |843 |0,083 ]0,31]1,67(0,063 0,018 (0,029 (0,023 10,0005 10,0032 0,263
IF 893 912 [0,005 0,08 0,004

4.2.1 Testy plastometryczne (opis stanowiska badawczego)

Do przeprowadzenia badanh w warunkach wysokotemperaturowej przerobki
cieplno-mechanicznej wykorzystano stanowisko badawcze zbudowane w oparciu
o urzadzenie ASP —ang. ,Arbitrary Strain Path Testing Machine”, dzigki wspotpracy
mig¢dzynarodowej z University of Sheffield w Wielkiej Brytanii. Urzadzenie
to pozwolito wykonaé proby skrecania przy niezwykle doktadnej kontroli temperatury
1 predkosci nagrzewania i chtodzenia. Mozliwy jest rowniez ruch w osi pionowe;j.
Temperatura probki kontrolowana jest przez system nagrzewania indukcyjnego oraz
chlodzenie, zar6wno powietrzne o kontrolowanej predkosci, jak i wodne pozwalajace
»zamrozi¢” mikrostrukture (Rys 4.2). Temperatura kontrolowana jest za pomocag
termopary umieszczonej w otworze zaznaczonym na Rys. 4.3. W celu wyznaczenia
rzeczywistej temperatury w srodku probki, zostaly przeprowadzone dodatkowe testy
z termoparg umieszczong w $rodku probki, z zachowaniem wykorzystywanych pdzniej

predkosci chlodzenia i nagrzewania.
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Rys. 4.2. Stanowisko wykorzystane do badan plastometrycznych.

200 ,

50 | ko | A

Rys. 4.3. Ksztatt probek wykorzystanych do badan plastometrycznych.

Eksperyment ten pozwolil wyznaczy¢ gradienty temperatur 1 zaprogramowac
odpowiednig poprawke. Wykorzystane urzadzenie ASP pozwolito rowniez na
rejestracje krzywych dylatometrycznych i1 krzywych chtodzenia, na podstawie ktorych
mozna wyznacza¢ okna procesowe dla przemian dynamicznych, jak i okresla¢ ich
kinetyke. Ksztatt zastosowanych probek przedstawiono na Rys. 4.3. Wszystkie probki
zostaly wykonane z wykorzystaniem wycinania elektroiskrowego oraz obrobki
skrawaniem.

Doktadna rejestracja momentu skrgcajacego pozwolita na wyznaczenie krzywych
plastycznego ptynigcia materialu podczas przemian indukowanych odksztalceniem.
Analiza tych danych pozwolila na udokumentowanie wystepujacych mechanizmow
zdrowienia mikrostruktury wystepujacych w odksztalcanym materiale. Na Rys. 4.4

przedstawiono schematy zastosowanych procesow odksztatcania.
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Rys. 4.4. Schematy odksztatcenia zastosowane w testach wykonanych na urzgdzeniu ASP.

4.2.2 Wstepne obliczenia

Charakterystyczne dla badanych materiatbw temperatury réwnowagowe
przemian zostaly wyliczone za pomoca programu JMatPro 1 wynosza one: dla stali

mikrostopowych 4e;=670 °C, 4es= 843°C, dla stali typu IF 4e;=893 °C, 4e;= 912°C.

°C
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Rekrystalizacja statyczna
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Rys. 4.5. Wyniki obliczen sktadu fazowego dla stali mikrostopowej - a), oraz czas do

rozpoczecia rekrystalizacji statycznej i procesu wydzieleniowego indukowanego odksztatceniem

_b).

Kolejnym zadaniem badawczym bylo obliczenie czasu potrzebnego na zaj$cie procesu
wydzieleniowego indukowanego odksztalceniem. Z badan przeprowadzonych przez
Mukherjee [3], dla podobnego do badanego gatunku stali mikrostopowej, wynika
1z temperatura zatrzymania rekrystalizacji wynosi 968°C. Na temperatur¢ odksztatcenia
wybrano 900°C ze wzgledu na minimalny czas inkubacji procesu wydzieleniowego.

Do wyznaczenia czasOw inkubacji rekrystalizacji statycznej 1 indukowanego
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odksztatlceniem procesu wydzieleniowego Nb(C,N), wykorzystano dobrze znane

rownania Dutta i Sellersa [41]:

Czas potrzebny do rozpoczecia rekrystalizacji statycznej:

txo0s = €4+ 6,75 - 10720 DZexp (22 exp { (2= 10° _ 185) [Nb]} (o)

Czas do rozpoczecia procesu wydzieleniowego indukowanego odksztalceniem:

270000

— — - B
tp0,05 :fE 1A[Nb] 17 0'5exp _T eXpT3[ln(k5)]2 (10)
A=3-10"°
B=25-10%°
[NB] [c + EN]
k. = 14
s 10226~

f= (10—0,26—0,9[Mn]+2,85[Si])‘1

4.2.3 Wyznaczenie okien procesowych dla przemian dynamicznych
(metoda dylatometryczna)

Poniewaz w przypadku dynamicznych przemian indukowanych odksztatceniem
proces odksztatcania rozpoczyna si¢ przed poczatkiem przemiany statycznej, do
wykonania odpowiednich badan plastometrycznych konieczne byly wstepne badania
dylatometryczne majace na celu wyznaczenie temperatur, w ktorych nalezato oczekiwac

zaistnienie przemiany indukowanej odksztatceniem, czyli tzw. ,,0kna procesowego”.
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Rys. 4.6. Krzywa dylatometryczna z naniesionq krzywq rozniczkowg wykorzystana do
doktadnego wyznaczenia temperatur krytycznych - a). Schemat przerobki cieplno-plastycznej
pozwalajqgcy wyznaczy¢ temperatury charakterystyczne (zaznaczone zielonym kolorem),dla

konkretnych parametrow procesowych - b).

Na Rys. 4.6 przedstawiono metodyke wyznaczania okna procesowego dla dynamiczne;j
przemiany ferrytycznej podczas chlodzenia ultradrobnoziarnistego austenitu. Punkty
wystepowania temperatur charakterystycznych oznaczono zielonymi kropkami.
Pierwsze dwie reprezentuja temperatur¢ poczatku i konca przemiany dla materiatu
w stanie dostawy tj. w stanie po walcowaniu na goraco. Kolejne to poczatek i koniec
tworzenia si¢ austenitu z martenzytu. Ta wiedza postuzyta do wyznaczenia temperatury
odksztatcania podczas nagrzewania, indukujacego dynamiczng przemian¢ odwrotng.
Wykorzystanie takiego schematu pozwolilo na wytworzenie ultradrobnoziarnistej
struktury austenitycznej. Dopiero tak przygotowany materiat mogt by¢ wykorzystany do
zdefiniowania ,,okna procesowego” dla przemiany dynamicznej podczas chtodzenia
struktury o analogicznej historii przerdbki cieplno-mechanicznej. W celu zwigkszenia
dokladno$ci wyznaczania temperatury poczatku przemiany zastosowano analize
krzywej roézniczkowej. W celu wyeliminowania szumoéw w danych pomiarowych
zostaly one wygladzone przy uzyciu programu Origin, metoda Savitzkyego-Golaya.
Przyktadowe wyniki tej operacji zaprezentowano na Rys. 4.6a. Podobna procedura
zostata opisana w pracy [74]. W celu doktadnego okreslenia temperatury rozpoczgcia
przemian fazowych podczas nagrzewania lub chtodzenia po okreslonej historii PCM, na
wykres krzywych dylatometrycznych naniesiono krzywa rdzniczkowa, co pokazano na
Rys. 4.6a. Metoda dylatometryczna zostata réwniez zastosowana w celu potwierdzenia

dynamicznego charakteru przemiany.
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4.3 Przygotowanie austenitu do przemiany ferrytycznej
indukowanej odksztatceniem

Dotychczasowe badania wykazaly, ze rozdrobnienie ziarna austenitu znaczaco
wplywa na rozdrobnienie produktow dynamicznej przemiany ferrytycznej [2,22,32].
Niemniej, nalezy zauwazy¢ zZe najczgs$cie] badania prowadzone byly na strukturze
austenitycznej wytworzonej w warunkach standardowej przerdbki cieplno-
mechanicznej, co umozliwia rozdrobnienie ziaren austenitu maksymalnie do poziomu
okoto 14pum, np. dla badan opisanych w pracy [32].

W niniejszej pracy w ramach badan witasnych podjeto probe dalszej poprawy
warunkow dla rozdrobnienia mikrostruktury austenitu, czyli wykorzystanie procesow
zaawansowanej przerobki cieplno-mechanicznej w celu wytworzenia austenitu
0 znacznie wigkszym stopniu rozdrobnienia, co jeszcze bardziej zintensyfikuje proces

dynamicznej przemiany ferrytyczne;.
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Rys. 4.7. Schematy przerobki cieplno-mechanicznej zawierajgce etapy odksztalcania na ciepto
ferrytu - a), ¢) oraz martenzytu - b), d) zakonczone hartowaniem w celu pokazania efektow
dynamicznej przemiany austenitycznej - a), b) oraz zbadania wptywu tak powstatego austenitu

na dalszq przerobke cieplno-mechaniczng - ¢), d).

W celu rozdrobnienia austenitu wykorzystano indukowang odksztatceniem
przemiang¢ dynamiczng, a konkretnie dynamiczng przemiang odwrotng.
Przeanalizowano dwa jej warianty. W pierwszym faza poczatkowa byl materiat w stanie
dostawy posiadajacy w przewazajacej czesci strukture ferrytyczng z koloniami perlitu.
Natomiast w drugim wariancie, punktem wyj$cia do przemiany austenitycznej byt
martenzyt uzyskany z austenitu wygrzewanego w temperaturze 1200°C w celu

ujednorodnienia mikrostruktury 1 rozpuszczenia weglikow. W  zrealizowanych
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badaniach przestudiowano zaréwno produkty samej przemiany dynamicznej, jak
1 efekty przemiany pozostatej czesci ferrytu, lacznie z innymi procesami
mikrostrukturalnymi  zachodzacymi podczas dalszego nagrzewania. Schematy
wykonanych badan wlasnych przedstawiono na Rys. 4.7. Dla kazdego ze
zrealizowanych schematow, po zakonczeniu procesu odksztatcania, dalsza obrobka
cieplna byla realizowana na dwa sposoby. Pierwszy polegal na zahartowaniu zaraz po
odksztatceniu w celu okreslenia ulamka przemiany dynamicznej oraz morfologii
powstatego austenitu (Rys. 4.7a, 4.7b). Drugi sposdb polegat na nagrzaniu do struktury
w pelni austenitycznej 1 zadaniu odksztalcenia majacego okreslic wptyw silnie
rozdrobnionego austenitu na indukowany odksztalceniem proces wydzieleniowy

(Rys. 4.7¢c, 4.7d).

4.3.1 Procesy zachodzace w trakcie nagrzewania

Poniewaz martenzyt jest fazg metastabilng w trakcie jego nagrzewania zachodza
procesy zdrowieniowe. W pierwszej kolejnosci jest to zmniejszenie gestosci dyslokacji,
dalej zaczynaja si¢ procesy wydzieleniowe. Na Rys. 4.8 wyraznie wida¢, ze ze wzgledu
na zastosowanie szybkiego nagrzewania (5°C/s) pierwotna listwowa struktura
martenzytu zostata w duzej mierze zachowana. Doktadna analiza mikrostrukturalna
zaobserwowanych procesow mikrostrukturalnych zostala przeprowadzona w drugiej

czesci badan.

Rys. 4.8. Morfologia martenzytu po nagrzaniu do temperatury pierwszego odksztalcenia.
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4.3.2 Potwierdzenie dynamicznego charakteru przemiany

Podstawowag kwestia zwigzang z badaniem przemiany dynamicznej jest
potwierdzenie jej charakteru tzn. udowodnienie, ze przemiana fazowa zaszta w trakcie
odksztalcania, a nie rozpoczgta si¢ wezesniej lub po jego zakonczeniu. W celu zbadania
tej kwestii wykorzystano przede wszystkim dane dylatometryczne.

Na Rys. 4.9a wida¢ iz krzywa dylatometryczna dla nagrzewania przed
odksztalceniem pokrywa si¢ z t3 wykorzystang do wyznaczenia temperatur
charakterystycznych i1 nie zaczyna opadal przed rozpoczg¢ciem odksztatcania. Po
zakonczeniu odksztatcania mozna zauwazy¢, ze spadek krzywej jest mniejszy niz dla
przemiany statycznej, co dowodzi iz cze¢$¢ materialu ulegta przemianie dynamicznej.
Z faktu, iz po zakonczeniu odksztatcania krzywa poczatkowo utrzymuje swoj poprzedni
kierunek wnioskowa¢ mozna, ze w trakcie odksztalcania zostaly wysycone miejsca
zarodkowania 1 uzyskana zostala maksymalna stabilna w tej temperaturze ilo$¢ fazy

austenitycznej (co potwierdzily dalsze badania).
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Rys. 4.9 Porownanie krzywych dla przemiany statycznej (kolor czarny) oraz przed i po
przemianie potwierdzajqce jej dynamiczny charakter, dla chtodzenia - a), b) i nagrzewania - c),

d). Stal typu IF - a) ,c) oraz stal mikrostopowa - b), d) [76].
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Przemiana jest kontynuowana ponownie po istotnym wzrosécie temperatury. Dodatkowe
potwierdzenie dynamicznego charakteru przemiany uzyskano wykonujac badania

metalograficzne opisane w rozdziale 4.3.4.

4.3.3 Charakterystyka mechaniczna materiatu w czasie
odksztalcania

Podstawowg informacja wynikajaca z rejestrowanych w czasie odksztatcenia
danych byla krzywa plastycznego ptyni¢cia badanych materialow. Krzywe pochodzace
ze zrealizowanych schematéw przerdbki cieplno-mechanicznej przedstawiono na

Rys. 4.10a, Rys. 4.10b oraz Rys. 4.10c.
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Rys 4.10. Krzywe plastycznego plyniecia stali mikrostopowej z poczqtkowq mikrostrukturg:
ferrytyczng - a) oraz martenzytyczng - b). Stal IF - c).

Analiza krzywych ptynigcia, ktore zostaty przedstawione na Rys. 4.10 jednoznacznie
pokazuje, jaki jest wpltyw poczatkowej mikrostruktury badanych stali na ich
charakterystyke mechaniczng. Poczatkowa mikrostruktura, przed przemiang, zostala
potwierdzona zardwno przez badania metalograficzne, jak 1 przez znaczng roznice
w granicy plastycznosci. Z przebiegu wykreséw na Rys. 4.10a i 4.10b mozna rowniez
wnioskowac, ze niezaleznie od poczatkowej mikrostruktury naprezenie plastycznego
ptynigcia ustabilizowato si¢ na podobnym poziomie. Najbardziej prawdopodobnym
wyjasnieniem tego zjawiska wydaje si¢ by¢ konieczno$¢ zmagazynowania podobnej
ilosci energii odksztalcenia dla podtrzymania przemiany dynamicznej. Alternatywna
hipoteza bylo to, ze przemiana fazowa juz zaszla i decydujacy wplyw na charakter
krzywej plastycznego ptynigcie materiatu zaczely mie¢ inne mechanizmy zdrowienia.

Analizujac glebiej przedstawione efekty mikrostrukturalne natrafiono na podobne
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problemy w przypadku przemiany zachodzacej w przeciwnym kierunku tj. (y—a)
1 opisanej przez Wenga jako mechanizm przemiany dynamicznej [25]. Autor stwierdzil,
ze podstawowa droga dyfuzji dla tej przemiany sg uwolnione dyslokacje. Jako ze
naprgzenie plastycznego ptynigcia jest bezposrednio zalezne od umocnienia
dyslokacyjnego, a co za tym idzie gestosci dyslokacji, mozna sformutowac hipoteze, ze
podobna warto$¢ naprezenia uplastyczniajgcego obserwowanego podczas odksztalcenia
w czasie ktorego zachodzi przemiana dynamiczna spowodowana jest koniecznoscig
osiaggnigcia tej samej wartosci gestosci dyslokacji umozliwiajacej efektywna dyfuzje
kontrolujaca przebieg tworzenia si¢ austenitu. Porownujac wykresy na Rys. 4.10a
1 4.10b z wykresem Rys. 4.10c mozna stwierdzi¢, iz naprezenie uplastyczniajgce w
przypadku tych pierwszych stabilizuje si¢ przy znacznie nizszej wartosci odksztalcenia.
Moze to by¢ spowodowane znacznie wigkszg intensywnoscig zachodzacej przemiany
fazowej w wyzszej temperaturze. Na wszystkich wykresach zaobserwowano réwniez
charakterystyczne falowanie przebiegu naprezenia, co najprawdopodobniej zwigzane
jest ze specyfika testu na skrecanie. Problemdw tych mozna unikng¢ przez zastosowanie
innego schematu stanu odksztalcenia, co w drugim etapie badan pozwoli na

doktadniejszg analiz¢ charakterystyki mechanicznej badanych stali.

4.3.4 Produkty indukowanej odksztatceniem przemiany odwrotnej

Probki do badan metalograficznych, dla zrealizowanych schematow
odksztatcania w probach skrecania, zostaly wyciete w sposob zaprezentowany na
Rys. 4.11. Pokazana na rysunku warto$¢ szerokosci przekroju, 72,4% promienia,
zwigzana jest z warunkami proby skrecania w ktorej na tej wlasnie glebokosci

zlokalizowany byt punkt o zadanej wartosci odksztatcenia [75].

0% (2)

)y Plaszczyzna styczna

Kierunek
skrecania

Rys. 4.11 Sposob wyciecia probek do badan metalograficznych [75].
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W celu zidentyfikowania sktadu fazowego otrzymanego z prob skrecania materiatu
postuzono si¢ metoda trawienia pozwalajaca na barwienie poszczegolnych sktadnikow.
Odczynnikiem trawiagcym byt roztwor zawierajacy 1% obj. Na,S,03; oraz 4% obj.
kwasu pikrynowego. Przed wilasciwym trawieniem struktura materialu zostata
ujawniona przez S5s dziataniem 1% nitalem. Ze wzgledu na charakterystyke
1 rozmieszczenie fazy martenzytycznej powstatej przez ,,zamrozenie” austenitu, za
najbardziej odpowiedniag do tego celu metod¢ uznano skaningowa mikroskopig
elektronowg, ktora pozwolita na pokazanie morfologii dynamicznie utworzonego
austenitu. Zgtady do tej operacji zostaly przygotowane przez 5s trawienie 1% nitalem.
Kluczowe znaczenie dla odpowiedniego uwydatnienia struktury austenityczniej miato
koncowe polerowanie zawiesing wodng Al,Os.

Wiyniki analizy zaprezentowane na Rys. 4.12. pokazuja zwigzki pomigdzy
poczatkowa mikrostrukturg a rozmieszczeniem austenitu powstatlego w wyniku
przemiany dynamicznej, Ktory ,,zamrozeniu” struktury przez chlodzenie strumieniem
wody przemienit si¢ w martenzyt widoczny na Rys. 4.12. c 1 4.12. d jako ciemniejsze

obszary.

Rys. 4.12 Wplyw poczqgtkowej mikrostruktury na morfologie austenitu powstatego w wyniku

przemiany dynamicznej.
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Przede wszystkim da si¢ zauwazyC, ze rozmieszczenie ziaren ,,indukowanego
odksztalceniem™ austenitu jest podobne do rozmieszczenia granic  ziaren
w mikrostrukturze pierwotnej. W przypadku odksztatcania mikrostruktury ferrytycznej
powstatly austenit zgrupowany byl w relatywnie duze kolonie. Podczas odksztalcania
struktury czesciowo odpuszczonego w czasie nagrzewania martenzytu (Rys. 4.12. a),
powstajace ziarna austenitu byly bardziej rOwnomiernie rozmieszczone. Analiza zdjeé
wykonanych z wykorzystaniem mikroskopii skaningowej (Rys. 4.13.) pozwala
stwierdzi¢, ze w obu przypadkach austenit powstalty w wyniku przemiany dynamicznej
posiadat strukture ultradrobnoziarnistg. Porownujac wielkos$¢ pierwotnego ziarna ferrytu
(Rys 4.12. b) z mikrostrukturg schtodzong po odksztatceniu (Rys.4.13. a) mozna dojs¢
do wniosku, iz doszto do jego rekrystalizacji. Podobne ziarna ferrytu moga by¢ rowniez
zaobserwowane po odksztatceniu struktury martenzytycznej. W celu jeszcze
doktadniejszego opisu otrzymanych mikrostruktur przeprowadzono analiz¢ iloSciowa
utamka objetosciowego fazy powstatej w wyniku przemiany oraz wielkosci ziaren,

wykorzystujac metode siecznych.

Rys. 4.13 Zamrozona mikrostruktura austenityczna w osnowie fazy nieprzemienionej powstata
po odksztatceniu i zahartowaniu nagrzanej do temperatury o 15°C nizszej od Ac;

mikrostruktury ferrytycznej - a) i martenzytycznej - b).

4.3.5 Analiza stopnia rozdrobnienia struktury austenitycznej

W przeprowadzonych badaniach rozwazano trzy rézne morfologie austenitu
(Rys. 4.14.). Dwie wytworzone w wyniku podgrzania do temperatury 900°C struktury

powstatej w wyniku dynamicznej przemiany odwrotnej oraz jedna, gruboziarnista,
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otrzymang przez wygrzewanie w 1200°C. Zroznicowanie stopnia rozdrobnienia
austenitu umozliwito przeprowadzenie analizy wpltywu morfologii austenitu

pierwotnego na produkty jego przemiany, przede wszystkim dynamicznej przemiany

ferrytyczne;.
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Rys. 4.14 Struktura austenityczna powstata w wyniku przemiany dynamicznej ferrytu - a),

martenzytu - b) oraz gruboziarnista struktura powstata po austenityzacji w 1200°C - c). Stal

mikrostopowa (MA I).

4.3.6 Proces wydzieleniowy indukowany odksztalceniem

W celu wytworzenia duzej ilosci indukowanych odksztatceniem dyspersyjnych
wydzielen, w wybranych schematach odksztalcania stali mikrostopwej zastosowano
odksztalcenie fazy austenitycznej. Parametry procesu odksztalcania wybrano
na podstawie obliczen zaprezentowanych w rozdziale 4.2.2: odksztalcenie &,=0.2
z predkosciag €, = 1, po czym wytrzymano material izotermicznie przez 300s w
temperaturze 900°C. Takie warunki odksztalcania, zaréwno dla austenitu o strukturze
drobnoziarnistej powstatej w wyniku dynamicznej przemiany odwrotnej, jak
1 gruboziarnistej, wolno schlodzonej po wyzarzaniu w temperaturze 1200°C
(Rys. 4.14). pozwalito, wedhug przeprowadzonych obliczen, na zajscie procesu
wydzieleniowego indukowanego odksztalceniem. W celu jak najdoktadniejszego opisu
jego produktow przeprowadzono szczegdélowa analizg, poprzedzong ocena metod

badania wydzielen faz obcych.

68



Rozdziatl 4 — Badania doswiadczalne — czes¢ 1

Metody analizy wydzielen

Podstawowa grupa metod stosowanych w badaniach wydzielen faz obcych
stanowig roznorodne techniki mikroskopowe. Ze wzgledu na mate rozmiary ocena
zarowno ich wielko$ci, morfologii, jak i skladu znajduje si¢ daleko poza fizycznymi
mozliwo$ciami mikroskopii optycznej. Rowniez wykorzystanie tradycyjnych technik
skaningowej mikroskopii elektronowej nie pozwala na skuteczne badanie bardzo
dyspersyjnych czastek wydzielen, zwlaszcza tych indukowanych odksztatceniem.
Dopiero zastosowanie nowoczesnych technik mikroskopii skaningowej pozwala zblizy¢
si¢ do odpowiedniej rozdzielczo$ci. Znacznie szersze mozliwosci analizy umozliwia
w tym wypadku zastosowanie transmisyjnej (przeswietleniowej) mikroskopii
elektronowej (TME). Dwoma gléwnymi metodami sg tutaj: technika cienkich folii oraz
technika replik weglowych. Podstawowa zaleta pierwszej z nich jest mozliwos¢
obserwacji zaleznosci krystalograficznych pomi¢dzy wydzieleniem a osnowa. Technika
replik weglowych stuzy bardziej do oceny ilosciowej 1 polega na napyleniu warstwy
weglowe] na wytrawiony zglad zawierajacy wydzielenia, a nastgpnie rozpuszczeniu
znajdujacego si¢ pod spodem materiatu. Technika ta pozwala na dokladniejsze
uwydatnienie obserwowanych wydzielen za cen¢ utraty informacji na temat osnowy.
Rozwoj nowych technik zwigzanych z transmisyjng mikroskopig elektronowg pozwolit
réwniez na dalszg poprawe rozdzielczosci zardwno obserwacji morfologii, jak 1 analizy
skladu chemicznego. Alternatywa dla elektronowej mikroskopii transmisyjnej jest
metoda APT (ang. Atom Probe Tomography). Metoda ta lacznie ze swoim wariantem
APFIM (ang. Atom Probe Field lon Microscope) umozliwia badanie rozmieszczenia
atomow, jak rowniez sktadu chemicznego na grubosci pojedynczej warstwy atomowe;.
Podstawowg jej zaletg jest mozliwo$¢ rozrdznienia atomoéw wegla 1 azotu, natomiast
podstawowym  ograniczeniem jest mata dokladno$¢ danych statystycznych
analizowanych wydzieleh ze wzgledu na bardzo malg objetos¢ badanego wycinka
materiatu. W celu wuzyskania pelnego jakosciowego oraz iloSciowego opisu
analizowanych czastek wydzielen faz obcych konieczne jest zastosowanie jednej
z technik umozliwiajagcych statystyczny opis mogacy reprezentowal cala objetose
badanego materiatu. W Tablicy 4.2 pokazano zestawienie popularnych metod
stosowanych w badaniach wydzielen faz obcych. Podkreslono metody, ktore

zastosowano w obecnych badaniach.
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Tablica. 4.2. Metody stosowane do obserwacji i analizy wydzielen

Skrét nazwa ang. nazwa min. zalety wady

ang. wielko$é
wydzielen

oM Optical Mikroskopia kilka pm Tylko duze
microscopy optyczna wydzielenia

SEM Scanning Skaningowa >100nm Mozliwo$¢ analizy
Electron mikroskopia sktadu chemicznego o
microscopy elektronowa rozdzielczosci ~1 pm’

FESEM | Field-emission ~5nm
SEM

LVSEM | Low-voltage ~10nm
SEM

TEM Transmission Transmisyjna
electron mikroskopia
microscopy elektronowa

Thin foils Cienkie folie Mozliwo$¢ analizy Analiza ilo$ciowa
zaleznosci utrudniona przez
krystalograficznych koniecznos¢
wydzielenie-osnowa poznania grubosci

folii (ulatwiona
dzieki FIB)

Carbon Repliki Brak wplywu osnowy | Bardzo trudna

replicas weglowe zaciemniajacego obraz | analiza iloSciowa.
wydzielen. Problematyczna
przy zréznicowanej
wielkosci czastek.
With field-
emission gun

Electron Kilka Analiza sktadu

energy loss warstw chemicznego do

spectroscopy atomow 1-2nm

(EELS)

SANS Small angle 1-100nm | Metoda nieniszczaca. Brak mozliwosci
neutron Duza obj¢tosé rozrdznienia typu
scattering analizowanego wydzielen.

materiatu. Koniecznosé
Analiza rozktadu dostepu do zrodta
wielkosci czastek i neutronow.

utamka Wymagana osnowa
objetosciowego. ferromagnetyczna.

APT Atom probe Atom Analiza 3D.
tomography Mozliwo$¢ analizy

sktadu chemicznego na
glebokos¢ jednej
warstwy atomowe;j.

APFIM | Atom probe Prawie jw. z mozliwoscia Probka ma ksztatt
field Ton atom wykrywania NiC dla | igly, analizowana
microscope wydzielen wielkos$ci objetos¢ znacznie

Inm mniejsza niz TEM.
Trudna preparatyka.
Matrix Rozpuszczanie Mozliwo$¢ analizy Koniecznosé
dissolution 0SNOWYy ilosciowej, rozktadu i stosowania
sktadu chemicznego dodatkowych metod
czastek z duzej identyfikacji
objetosci. otrzymanych
czastek.
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Skupiono si¢ przede wszystkim na opisie jako$ciowym oraz doktadnym okresleniu
wielkosci 1 sktadu chemicznego, zwlaszcza najmniejszych czastek. Dodatkowym
zadaniem bylto umiejscowienie wydzielen wzgledem granic ziaren. Z tego powodu jako
podstawowa wybrano metod¢ replik ekstrakcyjnych. Ze wzgledu na usunigcie osnowy
mozliwe bylo zaobserwowanie niezwykle matych wydzielen przy jednoczesnej
mozliwo$ci obserwacji znacznej powierzchni probki. Ma to duze znaczenie ze wzgledu
na niejednorodno$¢ badanych mikrostruktur. Dodatkowo wielofazowy charakter
materiatu znacznie utrudnialby przygotowanie probek do technik APT metodami

chemicznymi.

EHT = 6.00 kV Signal A = SE2
WD = 7.9mm Photo No. = 7980

Rys. 4.15 Wydzielenia ujawnione za pomocq mikroskopii skaningowej (oznaczone czerwonymi

okregami).

Probki do badan przygotowano lekko wytrawiajac zgltad 2% nitalem, co sprawilo
ze wydzielenia znajdujace si¢ w materiale zaczety wystawaé nad powierzchni¢. Udato
si¢ je zaobserwowac za pomoca skaningowego mikroskopu elektronowego Zeiss Supra
55VP FEG SEM, ze zrodtem elektronow wykorzystujacym emisje polowa. Pozwalato
to na zaobserwowanie najwigkszych wydzielen, bez mozliwosci analizy ich skladu. Aby
przygotowac replike ekstrakcyjng napylono warstwe wegla o grubosci okoto Snm. Tak
przygotowang warstwe z wydzieleniami odstonigtymi podczas pierwszego trawienia
odtagczono od osnowy za pomoca 10% nitalu, sptukano w kapieli etanolu i wylowiono
za pomocg siatek miedzianych. Problemy zwigzane z bardzo zréznicowanym
rozmiarem czastek zostaly przezwycig¢zone przez zastosowanie gestych siatek
miedzianych do wytawiania replik (siatka heksagonalna o ggstos¢ 300-1500 linii/cal).
Ich zastosowanie pozwolito tez na lepsze zachowanie widocznej na replikach

morfologii osnowy. Niemniej jednak, w wyniku naprezen dzialajacych w folii weglowej
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konieczne bylo przeprowadzenie obserwacji w jak najkrétszym czasie od wykonania
probek (najlepiej w czasie krotszym od jednej godziny). Do obserwacji wykorzystano
transmisyjny mikroskop elektronowy ,JEOL JEM 2100 LaBs” Maksymalna
rozdzielczo§¢ punktowa wynosita 0,23nm natomiast dla plaszczyzn 0,14nm.
Zastosowano napigcie przyspieszajace 200kV. Obserwacje byly prowadzone w jasnym
polu widzenia.

W tym rozdziale przedstawiono wstepng analize wystepujacych w materiale
wydzielen, natomiast bardziej szczegdtowa analiza sktadu chemicznego zostala

przeprowadzona w rozdziale 5.1.4.

Wyniki analizy wydzielen

Obserwacje replik weglowych pokazaty iz w materiale znajduja si¢ dwa,
roznigce si¢ zasadniczo rozmiarami typy wydzielen. Pierwsze z nich stanowiace grupe
wydzielen duzych posiadaly prostopadtoscienny ksztatt (Rys. 4.16) i byty widoczne
réwniez za pomocg mikroskopu skaningowego (Rys. 4.15). Jak wykazaty pozniejsze
badania do§wiadczalne wydzielenia te zawieraly duze ilo$ci Ti oraz Nb, co sugeruje iz

nie zostaly one rozpuszczone w czasie wyzarzania nawet w 1200°C.

20 nm

Rys. 4.16 Wydzielenia bogate w Ti.

Druga grup¢ wydzielen stanowily znacznie drobniejsze czastki o wielko$ci ponizej
10nm, przy czym $rednica najmniejszych byta mniejsza od 2nm, co pokazano na Rys.
4.17. Prazki na rysunku odpowiadajg pojedynczym plaszczyznom atomowym.
Wydzielenia takie stanowig przeszkody dla ruchu dyslokacji, przez co istotnie
zwigkszaja 1lo$¢ energii wytwarzanej w trakcie odksztalcania. Badania sktadu
chemicznego wykazaly, iz nie zawieraja one wykrywalnych ilosci Ti co sugeruje,
1z w temperaturze 1200°C byly rozpuszczone 1 powstaly w trakcie przerdbki cieplno-
plastycznej [34].
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Rys. 4.17 Indukowane odksztatceniem wydzielenie weglika niobu powstate na drobnoziarnistym

4.4 Indukowana odksztatceniem struktura ferrytyczna

Przygotowang w pierwszym

etapie

austenicie.

Program przeprowadzonych badan PCM zamieszczono w Tablicy 4.3.

badan strukture austenityczng poddano

przyspieszonemu chtodzeniu i odksztatceniu w celu wywotania dynamicznej przemiany

ferrytycznej w drugim etapie doSwiadczen zrealizowanych zgodnie z Tablica 4.3

1 schematem przedstawionym na Rys. 4.18 . Nalezy nadmienié, Ze zaprezentowany

schemat przedstawia najbardziej skomplikowany wariant. Pozostale s3 jego
uproszczeniami, w ktorych pominigto niektore operacje.
Tablica 4.3. Zestawienie zastosowanych w badaniach schematow przerobki cieplno-
mechanicznej.
Nr| T, | CR, | HRI | Ty, |esgriEsers | HRIb, | Ty, | €p | €p | &, | CRy, | T3, |€psir |Epsir| CR3,
°C °C/s | °C/s | °C st °C/s °C 5?2 S °C/s | °C S °C/s
S Y1 - - 5 - - - 5 900 - - 60 30 765 | 0.5 | 10
E Y2 1200 5 800 | 1 1 5 900 - - 300 30 765 - -
é Y3 1200 5 800 | 1 1 5 900 - - 300 30 765 | 0.8 1
% Y4 1200 5 800 | 1 1 5 900 | 0.2 | 10 | 300 30 765 | 0.8 1
® Y5 - 5 800 | - - 5 900 | 0.2 | 10 | 300 30 765 | 0.8 1
= IF1 | 1025 5 912 | 1 1 5 950 - - 60 30 892 1 1
IF1 | 1025 5 - - - 5 950 - - 60 30 892 1 1

Proces wydzieleniowy indukowany
odksztatceniem
Przemiana dynamiczna podczas chtodzenia

- Hartowanie

Przemiana dynamiczna w czasie nagrzewania
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Rys. 4.18. Uproszczony schemat przerobki cieplno-mechanicznej zastosowanej w badaniach

wlasnych.

4.4.1 Analiza naprezenia plastycznego ptyniecia w trakcie
przemiany fazowej

Na Rys. 4.19. przedstawiono poréwnanie wybranych krzywych plastycznego
ptynigcia badanych stali poddanych procesom odksztalcania na maszynie ASP
w warunkach, w ktorych zachodzita DPF. Odksztatcenie zadane w celu sprowokowania
DPF oznaczono jako epgir. Podstawowym efektem, ktory mozna zauwazy¢ na
zaprezentowanych wykresach jest obnizenie wartosci maksymalnego naprezenia
w przypadku odksztalcania austenitu drobnoziarnistego. Efekt ten stoi w sprzecznosci
do oczekiwan, zgodnie z ktoérymi zmniejszenie wielko$ci ziaren powoduje wzrost
wlasnos$ci wytrzymatosciowych (réwnanie Halla-Petcha). Stad mozna wyciagnac
wniosek, ze stopien rozdrobnienia mikrostruktury austenitu byl na tyle silny, ze
wystepujacy poslizg po granicach ziaren ulatwial proces plastycznego ptynigcia, co
skutkowalo obnizeniem obserwowanych naprezen lub zintensyfikowaniem proceséw
zdrowienia odksztalcanej mikrostruktury w wyniku zachodzacej DPF. Dodatkowym
czynnikiem wskazujagcym na obecnos¢ DPF jest fakt, iz wprowadzenie dodatkowego
mechanizmu umocnienia, czyli wydzieleh indukowanych odksztalceniem, ktore
réwniez intensyfikuja przemiang przez wzrost predkosci zarodkowania, powoduje
dalsze zmniejszenie tego naprgzenia. W przypadku austenitu o typowej wielkosSci ziaren
wprowadzenie wydzielen powoduje widoczny efekt umocnienia materiatu. Po szybkim
przyroscie naprezenia plastycznego ptynigcia, nastepuje widoczny spadek, sugerujacy

wystagpienie mechanizmu zdrowieniowego. Opisany efekt obnizenia naprezenia
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plastycznego ptynigcia wraz ze wzrostem stopnia rozdrobnienia mikrostruktury

austenitu jest jeszcze bardziej widoczny w przypadku stali IF (Rys. 4.19b).

300
g b)
= 200 6?100_
] =
2 = 80-
2 =
o 9 60
5100~ B
a 404
= 2 40_ —IF2,
204 —IFL,
0 — T T T T ] o+
0 02 04 06 038 1 0 02 04 06 08 1
Odksztalcenie Odksztatcenie

Rys. 4.19. Porownanie krzywych plynigcia materiatu podczas odksztatcenia indukujgcego

przemiane fazowq dla stali mikrostopowej - a) oraz typu IF - b). Oznaczenia jak w Tablicy 4.3.

4.4.2 Produkty indukowanej odksztalceniem przemiany ferrytycznej

Na Rys. 4.2 przedstawiono wybrane, reprezentatywne przyktady wplywu roznej
morfologii austenitu na produkty jego przemiany, jako efekt dalszej przerdbki cieplno-
mechanicznej dla probki MA1. Dodatkowo w ramkach podane zostaty charakterystyki
ilosciowe obserwowanych mikrostruktur tj. utamek objetosciowy ferrytu Vy, oraz
wielko§¢ ziarna Lp, Schematy Y1 oraz Y5 wykorzystuja poczatkowa strukturg
austenityczng o wielkosci ziarna zblizonej do tej wystepujacej po typowych procesach
PCM, pozostate schematy wykorzystuja umozliwity wykorzystanie efektow
odksztalcania podczas nagrzewania w celu wywotania dynamicznej przemiany
odwrotnej. Przemiana ta zachodzi, gdy odksztalcenie realizowane jest pomig¢dzy
temperaturg Ae; 1 Ac;, w tym przypadku ustalono jg na 15°C nizszg od Ac;.

Zastosowanie przedstawionych powyzej procesow PCM  umozliwito
wytworzenie ultradrobnoziarnistej mikrostruktury austenitu. Zastosowane schematy
odksztalcania pozwolily rowniez na uwzglednienie roli indukowanego odksztatceniem
procesu wydzieleniowego. Niemniej, podstawowym celem zrealizowanych schematow
odksztatlcania  byla  ocena  wpltywu  roéznych  parametréw  procesowych

1 mikrostrukturalnych na kinetyke i produkty DPF.
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Rys. 4.20. Wplyw morfologii austenitu przygotowanego w wyniku roznej historii odksztalcania

w warunkach PCM na mikrostrukture produktow jego przemiany.

Przyktady zrealizowanych schematow odksztatcania przedstawiono na Rys.4.2.
Schemat Y1 przedstawia efekty mikrostrukturalne spowodowane DPF po procesach
tradycyjnej PCM. Po zastosowaniu takiej historii odksztatcania uzyskano najnizszy
utamek przemiany wynoszacy okoto 40%. Schemat Y2 prezentuje produkty przemiany
austenitu w ferryt nie zachodzacej w czasie odksztalcenia na ultradrobnoziarnistej

strukturze austenitu, powstatego na drodze dynamicznej przemiany odwrotnej, ktorego
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wielko$¢ ziarna wynosila okolo 1pm. Dla tego schematu zaobserwowano wigkszy
postep w przemianie ferrytycznej. Wielkos¢ wynikowego ziarna ferrytu jest tu jednak
wieksza niz w przypadkach z ferrytyczng przemiang indukowang odksztatceniem.
Schemat Y3 jest potaczeniem proceséw zaawansowanej PCM w schematach Y1 1 Y2.
Koncowa mikrostruktura wytworzona w ten sposdb cechuje si¢ wysokim ulamkiem
przemiany wynoszacym prawie 80% 1 bardzo drobnym ziarnem ferrytu. Schemat Y4
jest rozwinigciem schematu Y3 o odksztalcenie indukujgce proces wydzieleniowy w
austenicie. Zabieg taki spowodowal dalsze rozdrobnienie struktury ferrytycznej oraz
zwigkszenie utamka przemiany si¢gajacego okoto 80%. Ostatnim zaprezentowanym
schematem jest potaczenie procesu wydzieleniowego indukowanego odksztatceniem z
indukowang odksztatceniem przemiang ferrytyczng dla poczatkowej wielkosci ziarna
austenitu odpowiadajacej tej, spotykanej po tradycyjnych procesach przerdbki cieplno-
plastycznej (YS5). Efektem takiego postepowania byta mikrostruktura charakteryzujaca
si¢ stopniem rozdrobnienia ziarna ferrytu 1 utamkiem przemienionej fazy zblizonych do
schematu poprzedniego. Taka mikrostruktura jest dowodem na to, iz drobne
wydzielenia indukowane odksztalceniem moga by¢ réwnie efektywnymi miejscami
zarodkowania co silnie rozdrobniona struktura austenityczna. Zaprezentowane tutaj
schematy stanowig reprezentatywng cze¢s¢ prowadzonych badan, ktore zostaty szerzej
opisane w nastgpujacych publikacjach [75,76,85]. Schematy odksztatcania, majace
pozwoli¢ na ocen¢ wptywu zmiany predkosci odksztalcenia na mikrostrukturg nie
pokazaty istotnych zalezno$ci, prawdopodobnie ze wzgledu na zbyt mate rdznice

w zastosowanych predkosciach.

Produkty przemiany dynamicznej w stalach typu IF

Produkty indukowanej odksztatceniem przemiany ferrytycznej w stalach typu IF
pokazano na Rys. 4.21. Na pierwszy rzut oka wida¢, iz uzyskane ziarno jest znacznie
wieksze niz w przypadku stali mikrostopowej, niemniej w dalszym ciggu pozostaje
widoczne rozdrobnienie ziarna spowodowane wigksza liczbg miejsc zarodkowania.
Dodatkowo w przypadku struktury zarodkujacej na gruboziarnistym austenicie
widoczne s3 $lady podstruktury w niektorych ziarnach ferrytu. Duze ziarna sa
najprawdopodobniej efektem niehamowanego np. wydzieleniami rozrostu po
przemianie. Dodatkowo ze wzgledu na znacznie mniejszg zawartos¢ wegla, jego
dyfuzja nie opo6zniata w takim stopniu wzrostu ziarna, jak w przypadku stali

mikrostopowych.
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Kolejnym efektem obserwowanym w przypadku stali IF bylo powstawanie

makroskopowych pasm $cinania o strukturze ultradrobnoziarnistej (Rys 4.22).

Rys. 4.21 Indukowana odksztatceniem struktura ferrytyczna uzyskana z austenitu

drobnoziarnistego - a) oraz gruboziarnistego - b).

Rys. 4.22 Struktura wewngtrz pasma Scinania dla najbardziej ztozonego schematu

odksztalcania stali IF.

Podsumowujac, w zaprezentowanych badaniach potwierdzono dwie skuteczne
drogi wytworzenia ultradrobnoziarnistej struktury za pomocg DPF. Pierwsza z nich to
zastosowanie ultradrobnoziarnistej struktury austenitu, natomiast druga polega na
wykorzystaniu procesu wydzieleniowego indukowanego odksztatceniem. Dodatkowo
mozna zauwazy¢, iz w przypadku gruboziarnistej struktury austenitu, ferryt jest
skupiony na granicach ziaren, a martenzyt tworzy taczace si¢ ze sobg obszary, natomiast
dla powstatego z ultradrobnoziarnistego austenitu tworzy mate porozdzielane wyspy
w osnowie ferrytycznej, przy czym sg one mniejsze w przypadku wystapienia procesu

wydzieleniowego.
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4.5 Whnioski z pierwszej czesci badan doswiadczalnych

Glownym efektem zrealizowanych w 1 cze$ci badan doswiadczalnych byta
przeprowadzona analiza oraz ocena wpltywu szerokiego spektrum parametrow
procesowych na przebieg przemian fazowych indukowanych odksztatlceniem -
w niskoweglowych stalach mikrostopowych oraz IF, umacnianych wydzieleniowo
1 TOZtWOrowo.

Poréwnanie ferrytu powstatego w sposdb dynamiczny z odmiennych struktur
poczatkowych austenitu oraz charakterystyk plastycznego ptyniecia podczas tej
przemiany pozwolilo na zaobserwowanie zjawisk i1 mechanizmoéw, ktore tlumacza
morfologie uzyskanych mikrostruktur. Udowodniono, ze niezaleznie od struktury
pierwotnej przemiana indukowana odksztatceniem jest réwniez efektywnym sposobem
na wytworzenie ultradrobnoziarnistego austenitu. Niemniej, w przypadku odksztalcenia
martenzytu utamek jego przemiany w austenit jest wyzszy, a struktura austenityczna jest
bardziej rOwnomiernie rozmieszczona.

Ogolnie zaobserwowano, ze wigksza liczba przeszkod dla przemieszczajacych sie
dyslokacji powodowata szybszy przyrost gestosci dyslokacji, a w konsekwencji
zakumulowanej energii odksztalcenia powodowata zaobserwowanie bardziej
intensywnych mechanizmow zdrowieniowych objawiajacych si¢ spadkiem krzywej
ptynigcia. Mechanizm ten zidentyfikowano jako DPF. W efekcie dato to wigkszy
utamek przemiany przy tej samej wielkosci odksztatcenia. Uzyskane w I czesci badan
doswiadczalnych wyniki pozwalaja na stwierdzenie, ze podobnie jak w przypadku
przemiany statycznej gléwnymi czynnikami kontrolujacymi dynamiczng przemiang

ferrytyczna sa:

e Sktad chemiczny stali oraz wynikajace z tego temperatury charakterystyczne
przemian.

e Stopien przechtodzenia wynikajacy z zastosowanej predkosci chtodzenia.

e Wielkos¢ odksztalcenia.

e Obecno$¢ wydzielen, zwlaszcza dyspersyjnych wydzielen indukowanych
odksztatceniem.

e Wielkos¢ ziarna pierwotnego austenitu.
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5. Badania doswiadczalne — czes¢ Il

Pierwszy etap przeprowadzonych w pracy dos$wiadczen pozwolit nie tylko
odpowiedzie¢ na wczesniej zadane pytania, ale rOwniez postawi¢ nowe, odnoszace si¢

bezposrednio do natury przemiany dynamicznej. Najwazniejsze z nich to:

+ Jak dokladnie przebiega proces zarodkowania przemiany indukowanej
odksztatceniem 1 jaki jest wplyw morfologii fazy odksztatcanej?

* Dlaczego wplyw wydzielen na produkty dynamicznej przemiany ferrytycznej
jest tak znaczacy?

» Jakie procesy zdrowieniowe zachodza w fazie przemienione;?

« Jakie sg praktyczne mozliwosci wykorzystania dynamicznej przemiany

ferrytycznej?

W I czgéci badan doswiadczalnych udalo si¢ potwierdzi¢, Zze dynamiczna
przemiana ferrytyczna moze by¢ efektywnym sposobem na wytworzenie struktury
ultradrobnoziarniste] w badanych stalach mikrostopowych 1 IF. Kolejny II etap badan
mial pomdéc w znalezieniu odpowiedzi na pytanie: jakie podstawowe mechanizmy
mikrostrukturalne biorg w tym udzial oraz jak mozna proces DPF zoptymalizowac?
Bezposrednim efektem tak sformutowanych pytan bylo sprecyzowanie zatozen i1 zadan

badawczych dla II etapu badan doswiadczalnych, wsrod ktorych wyr6zni¢ nalezy:

* Zmiana warunkow odksztalcania - przede wszystkim schematu stanow
naprezenia 1 odksztatcenia na bardziej zblizone do rzeczywistych procesow
przemystowych.

+ Identyfikacja etapow przemiany.

* Zdefiniowanie uprzywilejowanych miejsc zarodkowania dla ferrytycznej
przemiany dynamicznej oraz procesOw mikrostrukturalnych towarzyszacych
przemianie.

* Zrozumienie roli morfologii fazy podlegajacej przemianie dynamicznej
w ksztaltowaniu struktury po przemianie.

*  Wytypowanie najbardziej korzystnych, z punktu widzenia jakos$ci wyrobu

gotowego, schematu przerobki cieplno-mechanicznej z wykorzystaniem DPF.
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Reasumujac, II etap badan do$wiadczalnych mial za zadanie doktadne przesledzenie
przemian dynamicznych i procesOw mikrostrukturalnych im towarzyszacych w celu
zdefiniowania najbardziej korzystnych dla rozdrobnienia struktury ferrytycznej

warunkow DPF.

Stanowisko badawcze

Tak sformulowane zadania badawcze wymagaty zastosowania nowych narzedzi.
W 1I etapie badan do$wiadczalnych zdecydowano si¢ rowniez na zmian¢ schematu
stanu odksztalcenia. W miejsce symulatora termomechanicznego do badan
wykorzystano dynamiczng maszyn¢ wytrzymatosciowa (High strain-rate compression
test machine) firmy Servotest bedaca na wyposazeniu Institute for Frontier Materials
Geelong, Australia — gdzie Autor przebywal na polrocznym stazu. Wykorzystane
stanowisko badawcze pozwolito na zwickszenie dokladno$ci w ocenie zwigzkoéow
pomiedzy rozwojem mikrostruktury a napre¢zeniem plastycznego ptynigcia. Migdzy
innymi zlikwidowano charakterystyczne oscylacje naprezenia, zwigzane z trudno$cia
wspotosiowego ustawienia uchwytow w probach skrecania. Oczywiscie wigzato si¢ to
z pewnym kompromisem, tzn. brakiem mozliwosci rejestrowania danych
dylatometrycznych oraz konieczno$cig uwzglednienia wptywu tarcia na powierzchni
styku narzedzia 1 $ciskanej probki. W celu wyznaczenia kinetyki przemiany
wykorzystano wyniki badah metalograficznych. Znacznie nizsze koszty wykonania
probek oraz zdecydowanie mniejsza objetos¢ chlodzonego materialu pozwolity
rejestrowac ,,zamrozone” mikrostruktury dla poszczego6lnych etapéw przemiany, a co za
tym idzie zwigkszy¢ dokladno§¢ analizy. Jako $rodka smarujacego uzyto
heksagonalnego azotku boru, poniewaz wykazuje on bardzo dobre wlasciwosci
uzytkowe w temperaturach zastosowanych proceséw PCM (Rys. 5.1). Wptyw tarcia,
cho¢ niewatpliwie bardzo istotny, byl podobny dla kazdego z testéw, co pozwolito
rejestrowa¢ punkty charakterystyczne na krzywej plynigcia w sposob powtarzalny.

Do $ciskania wykorzystano cylindryczne probki o $rednicy 10 mm i wysokos$ci 15mm.
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Rys. 5.1. Poréwnanie wspotczynnikow tarcia grafitu oraz wykorzystanego w badaniach azotku

boru [77].

Stanowisko badawcze skladato si¢ z pieca, w ktorym znajdowaly si¢ narzedzia
nap¢dzane hydraulicznie ze skokiem ograniczanym za pomocg klina, jednostki
do obrobki cieplnej, wyposazonej w cewke indukcyjna, dysze powietrzne
do kontrolowanego chlodzenia, dysze wodne do ,,zamrazania” mikrostruktury, dysze
argonu zapobiegajagce nadmiernemu utlenieniu oraz ramienia robota trzymajacego
1 transportujagcego probke z podlaczong termoparg. W sklad urzadzenia wchodzit tez

komputer sterujacy oraz jednostki dostarczajace odpowiednie media jak olej pod

ci$nieniem, woda, powietrze, energia elektryczna.

‘

Ramie robota
- Cewka indukcyjna
Dysze powietrzne

Dysze wodne

Rys. 5.2 Stanowisko badawcze wykorzystane w drugiej czesci badan doswiadczalnych.
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Odpowiednie, catkowite odksztalcenie i1 napr¢zenie dla prob S$ciskania obliczono

z nastepujacych zaleznosci:

e=-In(h/hy) (1)
=-1000*F/((hom($/2)"2)/h) (12)

Material badawczy

W tej czeSci badan doswiadczalnych wykorzystano stal mikrostopowa,
oznaczong weczesniej jako MAII (Tablica 4.1). Roézni si¢ ona od poprzednio
wykorzystanej stali MAI zamiang dodatku boru na molibden. Oba te pierwiastki
poprawiajac hartowno$¢ op6zniajg statyczng przemiang ferrytyczng, powigckszajac tym
samym okno procesowe. Dodatkowo molibden moze tworzy¢ wydzielenia, wigc na
podstawie uzyskanych wynikow mozna przypuszczaé, ze wprowadzenie tego

pierwiastka stopowego spowoduje dalszg intensyfikacje przemiany dynamiczne;.

5.1 Wyznaczenie optymalnych warunkow dla przygotowania
struktury austenitycznej

Korzystajac z wynikéw I cze$ci badan doswiadczalnych wybrano dwie drogi
przygotowania austenitu o r6znej morfologii dla dynamicznej przemiany ferrytyczne;.
Pierwsza z nich wykorzystuje ultradrobnoziarnisty austenit powstaly w wyniku
dynamicznej przemiany odwrotnej. Ten cykl doswiadczen zostal poddany dodatkowe;
analizie 1 optymalizacji w celu ograniczenia rozrostu ziarna powstatego ferrytu.
W drugiej grupie do$wiadczen wykorzystano indukowany odksztalceniem proces

wydzieleniowy w osnowie gruboziarnistego austenitu.

5.1.1 Zarodkowanie i wzrost =ziarna w trakcie przemiany

dynamicznej

Mikrostruktura materiatu wyjsciowego wykorzystanego w tej czgsci badan byta
typowa dla tego gatunku stali mikrostopowej struktura ferrytyczno-perlityczna
(Rys. 5.3 a). W celu rozpuszczenia znajdujacych si¢ w stanie wyjSciowym wydzielen

1 uzyskania bardziej rOwnomiernego rozmieszczenia wegla, zastosowano wyzarzanie
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w temperaturze 1200°C przez lh. W celu ochrony przed wptywem atmosfery pieca
probki umieszczono w torebce ze stali zaroodpornej. Po wyzarzaniu material zostat

zahartowany w wodzie uzyskujac strukture w pelni martenzytyczng (Rys. 5.3 b).

[
o

Rys. 5.3 Mikrostruktury: materiaf wyjsciowy - a) oraz po zahartowaniu - b).

Analiza przemiany statycznej

Kolejnym krokiem w realizacji badan etapu II bylo wyznaczenie temperatury
rozpoczecia przemiany statycznej podczas nagrzewania, z uwzglednieniem drobnych
opoznien zwigzanych ze specyfika pracy maszyny wytrzymalosciowej, wynoszacych
okoto 1,6s (Rys. 5.4. a). Doswiadczenie polegato na nagrzaniu cylindrycznej probki
z predkoscig 5°C/s do réznych temperatur, przeniesieniu z jednostki obrobki cieplnej
(FTTU - ang. Fast Thermal Treatment Unit) do pieca, w ktorym nastepuje
odksztatcanie, odczekaniu czasu potrzebnego na jalowy ruch narzedzi, powrocie do
FTTU 1 zahartowaniu probki strumieniem wody. Umozliwilo to upewnienie si¢, ze
powstate zarodki fazy austenitycznej w czasie przemiany s3 rzeczywiscie efektem
odksztalcenia. Na Rys. 5.4. a przedstawiono schemat PCM oraz utamek obj¢tosciowy
fazy przemienionej w zalezno$ci od temperatury nagrzewania. Mozna zauwazyc¢,
ze wykres zmian utamka przemiany uklada si¢ wzdluz linii teoretycznej zawartosci
austenitu przesunietej o 75°C. Wykorzystujac przedstawione dane wybrano 740°C jako
temperature rozpoczgcia odksztatcenia. Badania metalograficzne przeprowadzono na
przekroju poprzecznym w osi symetrii probki, w potowie jej wysokos$ci. Przygotowano
zglady metalograficzne, ktore lekko wytrawiono 3% nitalem, a nastgpnie roztworem
6g kwasu pikrynowego, 10ml wody 1 5ml kwasu octowego w 100ml etanolu.
Do obliczen ilosciowych wykorzystano metode siecznych analizujac obrazy dla kilku

losowo wybranych obszaréw ze srodkowej czgsci probki.
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Rys. 5.4 Porownanie kinetyk przemiany statycznej - a) oraz dynamicznej - b).

Badania rozpoczg¢to od zadania najwigkszego zaktadanego w planie badan

odksztatcenia, tj. &= 1. Po wyznaczeniu krzywej ptyni¢cia oraz dodaniu krzywe;j

rézniczkowej w celu zwigkszenia doktadnosci analizy wybrano cztery dodatkowe

warto$ci odksztalcenia w punktach, w ktorych nastgpuje zmiana kierunku krzywej

rozniczkowej (Rys. 5.5 b). Punkty te sa miejscami, w ktérych nalezato oczekiwaé

szczegolnie aktywnego rozwoju mikrostruktury. Po kazdym odksztatceniu probka byta

chlodzona wodg w celu ,,zamrozenia” mikrostruktury do badan metalograficznych.
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Rys. 5.5 Krzywa plastycznego plyniecia badanej stali - a), oraz krzywa rozniczkowa z

zaznaczonymi punktami charakterystycznymi - b).

Zaobserwowane zjawiska mikrostrukturalne

Na Rys. 5.6 przedstawiono poroéwnanie mikrostruktury dla podobnego utamka
objetosciowego przemiany statycznej i dynamicznej. Ciemniejsza fazg jest martenzyt
powstaly z zarodkujacego austenitu, natomiast jasniejsza jest martenzyt odpuszczony
podczas nagrzewania. Mozna zauwazyC, iz austenit powstajagcy przez nagrzanie
powyzej temperatury 4., wystepuje w postaci ziaren znacznie wiekszych niz austenit na
podobnym etapie przemiany powstajacy w czasie odksztalcania w temperaturze nizsze;j.
Analizujac struktury powstate w wyniku matych odksztalcen pokazane na Rys. 5.7.b
widzimy, iz przy najmniejszym odksztatceniu otrzymano stosunkowo duze zarodki
zlokalizowane, przede wszystkim, wzdluz granic pierwotnego austenitu. Przy
zwigkszeniu odksztalcenia zaobserwowano znaczng liczbg drobniejszych zarodkow
umiejscawiajgcych si¢ dodatkowo na granicach ptytek martenzytu. Porownujac te dwa
przypadki z pozostalymi obserwacjami mozna zauwazy¢ znaczne podobienstwo tego
drugiego do innych zarodkujacych dynamicznie, natomiast pierwszy jest podobny
do produktow zarodkowania nie zwigzanego z odksztatlcaniem. Stad wniosek,
1z odksztatcenie rowne 0,035 przyspieszylo przemiang, sprawiajagc ze zaszla ona
pomiedzy jego zakonczeniem a chlodzeniem (gdy nie zachodzila dla nieodksztalconego

materialu). Natomiast odksztatcenie réwne 0,085 zainicjowalo DPF.
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Rys. 5.6 Porownanie morfologii austenitu powstatego w wyniku przemiany statycznej dla
rosngcej temperatury, w ktorej przemiana podczas nagrzewania zostala przerwana, oraz

dynamicznej z rosngcym odksztatceniem dla podobnego utamka przemiany.
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Rys. 5.7 Zarodkowanie przemiany dla matych wartosci odksztatcenia 0,035 - a), 0,085 - b)

pokazane za pomocq analizy EBSD z wykorzystaniem kontrastu ,,band sople” (ciemne obszary

to martenzyt powstaty z zarodkow austenitu,).

5.1.2 Procesy towarzyszace przemianie

Kolejnym procesem mikrostrukturalnym zachodzacym w trakcie odksztalcania
przegrzanego martenzytu jest zarodkowanie fazy ferrytycznej. Dla odksztatcenia 0,45
ferryt stanowi juz dominujacy sktadnik mikrostruktury, natomiast gdy odksztatcenie
wzrosto do 1 odpuszczony martenzyt zupetnie ustapil rownoosiowym ziarnom ferrytu
ulokowanym pomiedzy ziarnami zarodkujacego austenitu (Rys. 5.8.a). W celu
rozwiania watpliwosci odnos$nie skladu fazowego otrzymanej mikrostruktury
przeprowadzono analiz¢ za pomoca dyfrakcji rentgenowskiej, ktora wykluczyta

obecno$¢ austenitu szczatkowego (Rys. 5.8. b).
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Rys. 5.8 Rownoosiowe ziarna ferrytu powstate w miejsce odpuszczonego martenzytu, z

widocznymi wydzieleniami - a). Wynik analizy rentgenowskiej - b).

5.1.3 Procesy zachodzace po zakonczeniu odksztalcenia

Po zakonczeniu procesu odksztalcania badany material zostat nagrzany w celu
uzyskania struktury w pelni austenitycznej. W celu identyfikacji proceséw obecnych
w trakcie nagrzewania, po ustabilizowaniu si¢ temperatury probke zahartowano
strumieniem wody. Mikrostrukture powstala w probce po zahartowaniu pokazano na
Rys. 5.9. Latwo zauwazy¢, iz obok bardzo drobnych ziaren, znanych z mikrostruktur
zahartowanych bezposrednio po zakonczeniu odksztatcenia, widoczne sa rowniez
wigksze. Najprawdopodobniej powstaty one w wyniku rozrostu ziaren zarodkujacych

dynamicznie po podwyzszeniu temperatury.

Signal A = QBSD
Photo No. = 5365 Time :12:38:49

Rys. 5.9 Roznica pomigdzy austenitem powstalym dynamicznie i statycznie (metadynamicznie)

po nagrzaniu materiatu do 900°C.
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Podstawowym zatozeniem tego etapu badan bylo wytworzenie struktury w petni
austenitycznej przy jednoczesnym zahamowaniu jej rozrostu. W tym celu
przeprowadzono serie do$wiadczen polegajacych na podgrzewaniu materialu do
roznych temperatur, a nastgpnie chlodzeniu woda dla ,zamrozenia” uzyskanej
mikrostruktury austenitycznej. Jak pokazano na Rys. 5.1. najwyzsza temperatura,
w ktorej uzyskano oczekiwany efekt wynosita 900°C. W temperaturach nizszych
przemiana nie zachodzila catkowicie, natomiast w wyzszych niz 950°C dochodzito do

rozrostu ziarna.

A i
EHT =10.00 kv Signal A= QBSD Date :17 Sep 2013

WD = 7.1 mm Photo No. = 5380 Time :14:09:27 WD = 69mm Photo No. = 6200 Time :116:51:21

1 m EHT =10.00 kv Signal A=QBSD Date :8 Aug 2013 1 1 m

Rys. 5.10 Morfologia struktury austenitycznej po nagrzaniu do temperatury 860°C i 900°C
ESRTZO, 45.

5.1.4 Proces wydzieleniowy indukowany odksztatceniem

Druga $ciezka przygotowania austenitu dla dynamicznej przemiany ferrytycznej
bylo uwzglednienie procesu wydzieleniowego indukowanego odksztalceniem.
Podstawowym celem w tym wypadku bylo wprowadzenie jak najwigkszej liczby
drobnych wydzielen w celu umocnienia wydzieleniowego, a co za tym idzie
potencjalnego zwigkszenia energii zmagazynowanej] W materiale w czasie

odksztalcania.

Wytworzenie wydzielen
W celu doktadnego zbadania wptywu wydzielen indukowanych odksztatceniem
na przyspieszenie dynamicznej przemiany ferrytycznej wykonano testy $ciskania dla

przygotowanych schematow PCM. Doswiadczenia rozpoczynaly si¢ od nagrzewania
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materiatu do temperatury 1200°C 1 wytrzymania przez pottorej godziny co dawato czas
na ujednorodnienie sktadu chemicznego oraz przeprowadzenie do roztworu wigkszosci
pierwiastkow mikrostopowych. Tak uzyskane probki zahartowano. Po zainstalowaniu
w ramieniu symulatora termomechanicznego ponownie nagrzano je do 1200°C w celu
rozpuszczenia ewentualnych drobnych wydzielen, ktéore moglyby si¢ wytworzy¢
w trakcie obrobki cieplnej 1 po wytrzymaniu przez 10 minut chtodzono do temperatury
dalszej PCM. Takie postgpowanie byto wymuszone przez konieczno$¢ ochrony
ramienia symulatora oraz probki przed dziataniem atmosfery (ze wzgledu na brak petne;j
szczelno$ci  urzadzenia oprocz podawanego argonu probka miata kontakt
z rozrzedzonym powietrzem). Tak przygotowany material poddawano odksztalceniu
£,=0,3. Warto$¢ ta zostala wyznaczona wedlug metodyki opisanej w rozdziale 4.2.2.
Nastepnie, w celu obserwacji wptywu wydzielen o roznej dyspersji wytrzymywano
przez 10, 100, 300, 1000s, po czym chtodzono i zadano odksztalcenie ¢,= 1, indukujace
przemian¢ dynamiczng. Ostatecznie badano roznice w uzyskanej mikrostrukturze.
Przeprowadzono rdéwniez analiz¢ wydzieleh znajdujacych si¢ w materiale
po wyzarzaniu przez hartowanie z temperatury 900°C. Dodatkowo przeprowadzono
analiz¢ wydzielen znajdujacych si¢ w materiale po zrealizowaniu innych schematéw

odksztatcenia, w ktorych tez mogly wystepowac procesy wydzieleniowe.

Analiza wydzielenn obecnych w materiale

Probki do analizy wydzielen znajdujacych si¢ w materiale przygotowano wedtug
metodyki opisanej w rozdziale 4.3.6. Oprocz opisanych wczesniej obserwacji
z wykorzystaniem mikroskopu ,, JEOL JEM 2100 LaB¢ TEM” uzywano tez modelu
»~EOL JEM 2100F FEG TEM”. Podstawowa ro6znica pomig¢dzy oboma aparatami bylo
zastosowanie zrodlta z polowa emisja elektronow (ang. field emission gun), co
umozliwia znacznie bardziej precyzyjne skupienie wigzki. Uzyskana w ten sposob
wigzka o promieniu od 0.5 do 2.4nm pozwala na precyzyjng punktowg analiz¢ sktadu
chemicznego za pomoca detektora EDS (ang. Energy Dispersive X-Ray Analyser).
Wyniki wykorzystano do przeprowadzenia badan technika skaningowej transmisyjnej
mikroskopii elektronowej (STEM, ang. Scanning Transmission Electron Microscopy),
w ktorej wigzka elektrondéw przesuwa si¢ po cienkiej probce pozwalajac uzyskac
informacje dotyczace sktadu chemicznego z kazdego punktu badanego obszaru.

Z danych tych podczas ,,postprocesingu” mozna odczytywac¢ usrednione spektra

90



Rozdzial 5 — Badania doswiadczalne — czesé 11

rozktadu energii dla wybranych obszaréw co, pozwala na iloSciowa analize skladu
wydzielen. Jednym z podstawowych zadan, bylo okreSlenie momentu powstania
wydzielen. Jak juz wspomniano rozpuszczalno$¢ niobu spada gwaltownie w czasie
przemiany austenit-ferryt. Dodatkowo, jak wykazal w swojej pracy Mukherjee [3],
w trakcie dynamicznej, indukowanej odksztalceniem przemiany ferrytycznej moze
réwniez dochodzi¢ do tworzenia si¢ wydzielen. W tym celu prowadzono analiz¢ probek
przygotowanych z mikrostruktur zamrozonych na réznych etapach PCM. W badane;j

stali, analogicznie do poprzedniej, wyrdézniono dwa podstawowe typy wydzielen.

Wydzielenia zawierajgce Ti

Pierwsza grupe stanowily duze, niejednokrotnie posiadajace wyraznie
zarysowane rogi lub krawedzie, wydzielenia pokazane na Rys. 5.11. Posiadaly one
podobng forme niezaleznie od etapu procesu, na ktorym zostaty zaobserwowane co

mozna zauwazy¢ np. na Rys. 5.9.

a) b)

5 nm

Rys. 5.11 Przyklady duzych wydzielen.

Analiza sktadu chemicznego przeprowadzona za pomoca STEM wykazatla,

iz wydzielenia te sg bogate w tytan (Rys. 5.12.)
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a) b) c)

20 nm " . 20 nm

Rys. 5.12. Mapa rozktadu Nb - a) i Ti - b) oraz spektrum dyspersji energii pozwalajgce

identyfikowac¢ pierwiastki sktadowe wydzielen - c).

Wydzielenia indukowane odksztatceniem

Drugim, znacznie wazniejszym z punktu widzenia kontrolowania procesow
zachodzacych w mikrostrukturze, typem wydzielen byty bardzo drobne czastki, ktorych
glownym sktadnikiem byt niob. Pokazana na Rys. 5.13 mapa rozktadu Nb oraz innych
pierwiastkow pozwala stwierdzi¢, iz obserwowane w tym wypadku wydzielenia nie
zawierajg tytanu. Niestety zastosowana metoda nie pozwala stwierdzi¢ jednoznacznie
proporcji wegla 1 azotu. Przyczyng tego problemu jest: zbyt mala rozdzielczosé
wykrywania pierwiastkow o matych liczbach atomowych, w znacznej mierze
pokrywajace si¢ piki na spektrum straty energii oraz zbudowana z we¢gla warstwa
podtrzymujaca. Widoczne nad czastkami trojkaty ztozone z pojedynczych pikseli nie
odzwierciedlajg prawdziwego ksztattu czastek, lecz sa zwigzane z niedoktadnos$cia
skupiania wigzki. Obserwowane piki pochodzace od miedzi nie sg sktadowa wydzielen,
lecz wiaza si¢ z materialem siatki, na ktérej zostala osadzona replika (Rys. 5.14).
W celu zwigkszenia stabilnosci odczytywanego obrazu wykorzystano znacznie
drobniejsze niz zwykle wykorzystywane do ekstrakcji replik siatki o gestosci
1000 linii/cal. W potaczeniu z funkcja $ledzenia pozycji obiektow niwelujaca ruchy
repliki umozliwito to otrzymanie skontrastowanych rozktadéw sktadu chemicznego dla

badanych probek.
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Rys. 5.13 Mapa sktadu chemicznego dla drobnych wydzielen.
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Rys. 5.14 Usredniony wynik analizy zawartosci pierwiastkow dla drobnych wydzielen z obszaru

oznaczonego czerwonym okregiem na poprzednim rysunku.
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3

Rys. 5.15 Drobne wydzielenia w probce wytrzymywanej po odksztatceniu 0,3 w 900°C przez
100s i odksztatconej w 775°C.

Charakterystyczng cecha, ktorg mozna zauwazy¢ na zdjeciach wykonanych w jasnym
polu widzenia (Rys. 5.15.) jest rdznica kontrastow sugerujaca, iz jedne wydzielenia
maja ksztatt zblizony do kulistego (indukowane odksztalceniem), natomiast inne maja
ksztalt zblizony do dyskéw, co sugeruje iz powstalty przy okazji przemiany

dynamicznej. Wydzielenia tego typu zostaty szeroko opisane w pracy Mukherjee [3].

Klastry wydzielen
Trzecim typem wydzielen wystepujacych w opisywanych probkach byty klastry
drobnych wydzielen. Wystgpuja one przede wszystkim na styku granic ziaren

widocznych na replikach jako grube linie (Rys. 5.16.).
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Rys. 5.16 Klastry wydzielen w probce wytrzymywanej przez 100s i odksztatconej w celu

indukowania przemiany dynamicznej, obserwowane w jasnym polu widzenia za pomocqg

wysokorozdzielczej mikroskopii elektronowej.

Takie zgrupowane czastki, na podstawie poréwnania morfologii z opisanymi w pracy

[34], zostaly zidentyfikowane jako czasteczki bogate w niob i molibden.

5.2 Dynamiczna przemiana ferrytyczna (DPF)

5.2.1 Wyznaczenie warunkéw brzegowych dla DPF z
ultradrobnoziarnistego austenitu

Podobnie jak w poprzednim I etapie badan do$§wiadczalnych analiza DPF
wymagata przede wszystkim wyznaczenia temperatury rozpoczgcia przemiany podczas
chlodzenia, dla danego sktadu chemicznego oraz parametréw procesowych. Aby mieé
pewnos$¢é, ze obserwowane mikrostruktury sa zwigzane z zadanym odksztalceniem
zastosowano metod¢ metalograficzng podobng do opisanej w rozdziale 5.1.1. W tym
przypadku kontrolowane chtodzenie z predkosciami 5, 10, 20°C/s przerywano
w roznych temperaturach, wykonywano jalowy ruch uchwytu, a nastgpnie chtodzono
strumieniem wody (Rys. 5.17.). W efekcie dla ultradrobnoziarnistej struktury
austenitycznej temperatur¢ rozpoczecia przemiany ferrytycznej wyznaczono na 775°C,

co pokazano na Rys. 5.18.
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Rys. 5.17 Schemat PCM pozwalajgcy wyznaczy¢ temperature rozpoczecia ferrytycznej

przemiany dynamicznej.
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Rys. 5.18 Utamek austenitu nieprzemienionego w funkcji temperatury - a) i czasu - b).

5.2.2 Ocena DPF w przypadku ultradrobnoziarnistego austenitu

Po ustaleniu temperatury przystapiono do realizacji odksztatcen indukujacych
przemian¢ dynamiczng. Badania rozpoczeto od zastosowania najwigkszego mozliwego
odksztalcenia. Otrzymana w ten sposob krzywa ptynigcia po naniesieniu krzywej
rozniczkowe] postuzyta do wyznaczenia poszczegolnych etapow przemiany

co pokazano na Rys.5.19.
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Rys. 5.19 Krzywa plynigcia z naniesiong krzywq rozniczkowq i miejscami, w ktorych zmienia
kierunek. Pierwsze odksztalcenie byto realizowane podczas nagrzewania w 740°C, natomiast

drugie podczas chlodzenia w 775°C.

Pierwsza zmian¢ kierunku przebiegu krzywych przedstawionych na Rys. 5.18
zaobserwowano przy odksztatcaniu 0,085; w tym punkcie konczy si¢ krotki,
w przyblizeniu liniowy odcinek krzywej ptynigcia i zaczyna by¢ obserwowany przebieg
krzywoliniowy. Kolejny punkt wyznaczono w miejscu przecigcia krzywej rézniczkowe;j
z krzywa S$ciskania, odpowiadatl on wartoS§ciom drugiego odksztalcenia rownym
odpowiednio 0,18 dla temperatury 775°C oraz 0,185 dla 800°C. Trzeci punkt
wyznaczaly przecigcia prostych aproksymujacych dwa sgsiednie odcinki krzywej
rézniczkowej 1 wystgpowal on dla odksztatcen 0,33 1 0,35. Dla tak wyznaczonych
wartos$ci odksztatcenia przeprowadzono doswiadczenia Sciskania, po ktorych probke
hartowano w wodzie w celu oceny zjawisk mikrostrukturalnych odpowiedzialnych za

dany poziom napre¢zenia plastycznego ptynigcia.

Analiza EBSD (Electron Backscatter Diffraction)

W celu zwigkszenia doktadno$ci oceny zmian mikrostrukturalnych
zachodzacych w czasie odksztalcania oraz ich przyczyn zastosowano analize EBSD.
W tym celu wykorzystano mikroskop Leo 1530 FEG SEM znajdujacy si¢ w Institute for
Frontier Materials, Deakin University (Australia). Jest on wyposazony w jednostke
EBSD z detektorem Oxford (HKL) Nordlys S wyposazonym w wysokorozdzielcza
matryce CCD zapewniajaca wysoka rozdzielczos¢ katowa.

W metodzie EBSD powierzchnia probki jest nachylona w stosunku do wigzki
elektronow pod dostatecznie duzym katem (zazwyczaj 70°). Sama metodyka polega na
fotografowaniu i odczytywaniu linii Kikuchiego dla kazdego punktu, na ktéry pada
skanujagca wigzka elektronow (Rys. 5.2.). Kiedy wigzka -elektronow wchodzi

w krystaliczne cialo stale jest dyfuzyjnie i nieelastycznie rozpraszana we wszystkich
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kierunkach. Elektrony padajace pod katem Bragga na ptaszczyzny krystaliczne moga
ulega¢ elastycznemu rozproszeniu dajac silnie wzmocniong wigzke. Elektrony
pochodzace z obszaro6w pomiedzy plaszczyznami krystalicznymi rozchodzg si¢ wsrod
tzw. stozkow Losselsa. Slady przecigcia tych stozkow ze sfera Ewalda tworza linie
Kikuchiego [78.79]. Szerokos$¢ tych linii jest proporcjonalna do kata 20, a dzigki
niemu do odleglosci migdzyptaszczyznowej. Sa one wykrywane przez zwigkszong
jasnos$¢ powodowang wigksza iloscig elektrondw padajacych na dany fragment ekranu

fosforowego, za ktorym umieszczona jest kamera.

elementarna
krzemu

Rys. 5.20 Schemat powstawania linii Kikuchiego [81].

W wykonanych badaniach wykorzystywane byly dwa rodzaje informacji
pochodzacych =z analizy EBSD: 1) orientacja krystalograficzna wyznaczana
z rozmieszczenia poszczegllnych linii na ekranie. Na ich podstawie wyznacza si¢
teksture badanego materiaty, ii) tzw. ,,Band slope (BS)” (wyrazisto$¢ pasm). Jest to
pomiar gradientu intensywno$ci na krawedzi pasm dyfrakcyjnych, wyznaczona na
podstawie pikow w odwzorowaniu na przestrzen Hougha. Kontrast ten, nie jest tak
czuly na zmiang orientacji, za to jest bardzo czuly na zmiany gestosci dyslokacji. Przez
to jest idealnym narzedziem do rozrdzniania fazy ferrytycznej 1 martenzytycznej
w sytuacjach, gdy zawarto$¢ wegla nie pozwala na zaobserwowanie tetragonalnosci
struktury oraz wykrywania zdrowienia zwigzanego z rekrystalizacja [82].

Ze wzgledu na wrazliwos¢ tej metody na wady wynikajace z obrobki badanych
probek, zwlaszcza przy rejestracji parametru BS, bardzo wiele uwagi po$wigcono ich
przygotowaniu. Po standardowym szlifowaniu zastosowano polerowanie na pastach

diamentowych o granulacji 6, 3, oraz lum przy nacisku 25N w czasie 10 minut.
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Ostatnim krokiem bylo polerowanie zawiesing krzemionki koloidalnej przy nacisku
20N przez 30s, po ktorym kolejne 30s probke sptukiwano woda. W celu uniknigcia
przenoszenia czgstek stosowano stopniowe zmniejszanie nacisku pod koniec kazdego
etapu, ultradZwigkowe czyszczenie probek pomigdzy etapami oraz dodatkowe, inne
srodki ostrozno$ci.

Ponizej przedstawiono wyniki analizy z wykorzystaniem metody EBSD probek
wytworzonych po zastosowaniu dynamicznej przemiany odwrotnej] w temperaturze
740°C z gniotem 0,45, nagrzanych do 900°C, schtodzonych do 775°C i odksztalcanych

z r6znymi gniotami, po ktorych nastgpowato hartowanie.

Powstawanie ferrytu indukowanego odksztalceniem (¢psir=0,18)

Rys. 5.21 Wyniki analizy EBSD w kontrascie BS probki, dla ktorej wartosé ostatniego

odksztatcenia wynosila 0,18 - a). Mapa wielkosci ziaren - b).

Na Rys. 5.20 pokazano wyniki analizy dla pierwszego z wcze$niej wyznaczonych
punktow charakterystycznych pokazanych na Rys. 5.18. Pomimo bardzo matej wartosci
odksztatcenia mozna zauwazy¢ znaczny utamek przemiany. Wyspy martenzytu sg
widoczne na Rys. 5.21. a jako ciemniejsze obszary. Czarnym kolorem zaznaczono
granice szerokokatowe (o kacie dezorientacji >15°), natomiast bordowym waskokatowe
(>2°). Na Rys. 5.21. b wida¢, ze na tym etapie nie zaobserwowano istnienia wyraznej

tekstury.
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Intensywny wzrost gestosci zarodkowania powstatego dynamicznie ferrytu
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Rys. 5.22 Mapa w kontrascie BS oraz mapa orientacji dla odksztalcenia koncowego 0,35.

Z danych pokazanych na Rys. 5.22. mozna odczyta¢, iz niektére ziarna ferrytu

posiadaja zakumulowang energi¢ odksztalcenia, podczas gdy inne, widoczne na bialo,

posiadaja jej relatywnie mniej. Moze to wskazywa¢ na fakt, Zze powstaly one

w koncowej czgéci odksztatcania lub tuz po jego zakonczeniu. Dodatkowa przestanka

potwierdzajaca to stwierdzenie jest ich wigkszy rozmiar i ksztalt bardziej odbiegajacy

od réwnoosiowego. Kolejnym charakterystycznym elementem jest pojawienie si¢

tekstury (Rys. 5.23 a) oraz dalsze rozdrobnienie ziarna ferrytu, ktorego rozktad

pokazano na Rys. 5.23 b.

a) rrin=0
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Rys. 5.23 Tekstura - a) i rozktad wielkosci ziarna - b).

b)
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Procesy zdrowieniowe w ferrycie (epsir=1)

Analizujac dane z probek po ostatnim odksztalceniu rownym 1 mozna
zauwazyC, ze ziarna ferrytu nie posiadaja znacznych ilosci zakumulowanej energii
odksztalcenia. Sugeruje to wystepowanie procesOw zdrowieniowych w trakcie
odksztalcania lub po jego zakonczeniu. Ze wzgledu na bardzo krétki czas do
rozpoczecia chlodzenia mozna w tym wypadku wykluczy¢ rekrystalizacje statyczna.
Niemniej, poniewaz w bardzo niewielu ziarnach ferrytu zachowaty si¢ skutki

odksztatcenia wnioskowa¢ mozna, iz proces ten trwat réwniez po jego zakonczeniu.

Rys. 5.24 Mapy EBSD wykonane w kontrascie ,, band slope” oraz mapy orientacji
krystalograficznej.

Rozktad katow dezorientacji ziaren widoczny na Rys. 5.25. potwierdza powyzsza
hipoteze¢. Fakt zaobserwowania malej iloSci granic waskokatowych uzasadnia
stwierdzenie, ze silnie rozdrobniony ferryt otrzymano w wyniku przemiany, a nie z jego

rozdrobnienia, co objawiatoby si¢ utworzeniem substruktury dyslokacyjne;j.
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Rys. 5.25 Rozklad kqtow dezorientacji granic ziaren dla odksztatcenia koncowego =1.

Widoczne na Rys. 5.26. steksturowanie materialu moze by¢ zwigzane z dynamiczng
rekrystalizacjg ferrytu lub wystgpieniem silnych naprezen $cinajacych. Analizujac

rozktad wielkoS$ci ziarna mozna zauwazy¢ znaczny udziat ziaren bardzo drobnych.

a) rin=0 b)
#1 it
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Rys. 5.26 Tekstura oraz rozktad wielkosci ziarna dla odksztalcenia koncowego epsir=1.

Porownujac wielkosci ziaren wystepujagcych w badanym materiale o roznych
koncowych wartosciach odksztalcenia mozna zauwazy¢ systematyczny wzrost liczby
ziaren drobniejszych kosztem rozro$nietych (Rys. 5.27). Opierajac si¢ na podobnej
metodologii Autorzy [83] wysnuli hipoteze, iz male ziarna (widoczne na niebiesko) sg
efektem przemiany dynamicznej, natomiast wigksze o mniej regularnych ksztattach,
powstalty w wyniku rozrostu po zakonczeniu odksztalcania, czyli de facto w wyniku
przemiany metadynamicznej. Wzrost udzialu ferrytu powstatego w trakcie
odksztatcania spowodowal zmniejszenie objetosci dostepnej dla rozrastajgcych sig

ziaren, a tym samym blokowanie ich wzrostu.
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Wielkos$¢ ziarna, pm

Rys. 5.27 Rozwdj wielkosci ziarna w trakcie odksztatcama (na szaro oznaczono jragmenty, w

ktorych kontrast BS pozwolil na wyroznienie fazy martenzytycznej) epsir= 0,18 —a) 0,33 — b)
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Rys. 5.28 llos¢ ziaren (gestos¢ zarodkowania) w zaleznosci od odksztatcenia - a). Udzial fazy

powstatej dynamicznie - b) na podstawie map EBSD.

Na Rys. 5.28.a pokazano, ze w zakresie odksztalcen pomiedzy 0.2 a 0.4 nastapit
znaczny wzrost liczby ziaren ferrytu. Pozwala to wyciagna¢ wniosek, iz w tym zakresie
przemiana dynamiczna nastgpowata najintensywniej. Przyjmujac zatozenie, ze wielko$¢
ziarna pod koniec przemiany byta rowna wielkosci tej uzyskanej po odksztatceniu
rownym 1, a wigksze ziarna powstaty metadynamicznie zanim materiat si¢ schtodzil, na
co moga wskazywa¢ dane zebrane w poprzednim rozdziale, wyliczono jaki bylby

utamek przemiany przy danej gestosci zarodkowania, co pokazano na Rys. 5.28.b.
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5.2.3 DPF intensyfikowana wydzieleniami

W celu zbadania wptywu wydzielen na dynamiczng przemiang ferrytyczna
zrealizowano kolejne schematy PCM. Probki osiowosymetryczne zostaly poddane
austenityzacji w temperaturze 1200°C, co spowodowato rozpuszczenie wydzielen Nb,
po czym ochtodzone do temperatury 900°C i poddane odksztalceniu ¢, = 0,3. Po tym
byly wytrzymywane izotermicznie przez 10, 100, lub 1000s. Kolejnym krokiem bylo
przyspieszone chtodzenie w powietrzu z predkoscig 30°C/s, po ktorym nastgpito
odksztalcenie rowne 1 z predkoscia odksztalcenia 1s”'. Po odksztalceniu probki zostaty
zahartowane. Analizujac krzywe plynigcia oraz krzywa rézniczkowg przedstawiong na
Rys. 5.29 wida¢ niewielka zalezno$¢ pomiedzy umocnieniem a dlugoscia czasu
wytrzymywania w celu zajscia procesu wydzieleniowego. Zauwazono réwniez, ze dla
dtuzszego czasu (najwigkszej ilosci wydzielen) krzywa ptynigcia przebiegata najwyzej,
réznica pomigdzy ich warto$ciami nie jest jednak duza. Warto zwroci¢ uwage na
znacznie szybsze pojawianie si¢ przegigcia na krzywej, a co za tym idzie szybszej
aktywacji procesOw zdrowieniowych niz w przypadku opisanym w poprzednim

podrozdziale. Pozwala to wnioskowa¢, iz przemiana dynamiczna zaczela si¢ wczesnie;.
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Rys. 5.29 Krzywa pityniecia dla dynamicznej przemiany ferrytycznej intensyfikowanej

wydzieleniami.

Morfologia ferrytu indukowanego odksztalceniem
Ponizej przedstawiono wyniki analizy mikrostruktur uzyskanych za pomoca

skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM+EBSD) dla réznych czasow
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wytrzymywania w  celu zajscia procesu wydzieleniowego indukowanego

odksztalceniem.

Ograniczony proces wydzieleniowy (t,=10s)

Rys. 5.30 Rozktad - mapa wykonana w technice band slope oraz rozkiad orientacji

krystalograficznych dla probki wytrzymywanej przez 10s po odksztatceniu w 900°C.

Duzo wydzielen (t,=100s)

Rys. 5.31 Mapa wykonana w technice band slope oraz
rozktad orientacji krystalograficznych dla probki
wytrzymywanej przez 100s po odksztatceniu w 900°C.

i BC+E 1-3: Sep=0.015 o Gridb00W600
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Duzo czasu na zajscie procesu wydzieleniowego (t,=1000s)

< ‘.»;]O L_Jm A VST : .“! : & '\F'\"
Rys. 5.32 Mapa wykonana w technice band slope dla probki wytrzymywanej przez 1000s po
odksztatceniu w 900°C.

Podsumowujac, nalezy stwierdzi¢ ze we wszystkich przypadkach zostala wytworzona
ultradrobnoziarnista  struktura  ferrytyczna. Najwigksze rozdrobnienie ziarna
zaobserwowano po czasie wytrzymywania 100s, co pozwala wnioskowac,

1z wystepujace wtedy wydzielenia najsilniej intensyfikujg DPF.

5.3 Podsumowanie Il czesci badan doswiadczalnych

W drugim etapie badan do§wiadczalnych zdefiniowano dwa podstawowe schematy
PCM dla wytwarzania stali mikrostopowych, w ktdérych struktury silnie rozdrobnionego
ferrytu sg efektem dynamicznej przemiany ferrytycznej. Szczegdlowa analiza wplywu
poszczegdlnych  czynnikow  procesowych oraz  zrozumienie  mechanizmow
kontrolujacych 1 towarzyszacych przemianie pozwolilo na znalezienie optymalnych

parametréw przerobki cieplno-mechanicznej dla badanych gatunkow stali.

6. Ocena mozliwosci zastosowania przemian
indukowanych odksztatceniem

Kolejnym etapem badan wilasnych bylo zweryfikowanie wynikow uzyskanych
w I oraz II czeéci badan doswiadczalnych w warunkach zblizonych do wystgpujacych

w goracej walcowni blach.

6.1 Opis stanowisk badawczych

W celu weryfikacji uzyskanych wynikéw badan oraz sformutowanych wnioskow
przeprowadzono badania w warunkach rzeczywistego procesu przerdbki plastycznej na

walcarce duo o $rednicy walcow 350mm (Rys 6.1b). Do obrobki cieplnej wykorzystano
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jednoczesnie dwa piece nagrzane do réznych temperatur. W schematach PCM, ktorych
nie dalo si¢ zrealizowa¢ na walcarce, ze wzgledu na ograniczenia w mozliwosci
kontrolowania  temperatury,  zastosowano  opisany  wczesniej  symulator
termomechaniczny ,, High strain-ratecompression test machine” (Rys 6.1a);
wykorzystujac jednak inny niz poprzednio zestaw narz¢dzi i inny ksztalt probek

(Rys. 6.2 ¢). Wykonano proby $ciskania w plaskim stanie odksztalcenia.

Rys. 6.1 Stanowisko. symulator termomechaniczny, wykorzystywany gtownie w drugiej czesci

badarn - a) oraz walcarka duo wykorzystywana w trzeciej - b).

Probki po odksztalcaniu poddano badaniom wlasnosci mechanicznych na maszynie
wytrzymatosciowej Instron 4502. Prébki do rozciggania wycigto elektroiskrowo z blach
wzdhuz kierunku walcowania wedlug Rys. 6.2 a, W celu przeprowadzenia badan
wytrzymato$ciowych probki po $ciskaniu zostaly pocigcie na plastry, co umozliwito
stworzenie swoistej bazy pomiarowe] w obszarze styku narzedzia z badanym
materialem (Rys. 6.2 b). Dla zapewnienia odpowiedniej dokladno$ci pomiarowe;j
zastosowano zestaw badawczy wykorzystujacy technike cyfrowej korelacji obrazu (ang.

Digital Image Correlation (DIC)).
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Rys. 6.2 Ksztalt probek do rozciggania wycinanych z blach walcowanych - a) oraz z probek po
Sciskaniu w plaskim stanie odksztalcenia - b). Ksztalt probek do Sciskania w ptaskim stanie

odksztatcenia - c).

W celu oceny przydatnosci wytworzonego materiatu, jako gotowego materialu
konstrukcyjnego lub przeznaczonego do dalszej przerobki plastycznej na zimno,
przeprowadzono proby walcowania na zimno. Wykorzystano w nich walcarke kwarto
bedaca na wyposazeniu Katedry Plastycznej Przerobki Metali, WIMIIP AGH
w Krakowie. Srednica walcow roboczych wynosita 100mm.

Ze wzgledu na zroéznicowanie mikrostruktury powodujace niejednorodnosé
wlasnosci mechanicznych probki, przewe¢zenie po zerwaniu Z bylo obliczane
na podstawie rzeczywistego pola przekroju analizowanego za pomoca mikroskopu
optycznego. Zdje¢cia mikrostruktury zrobione zostaly na zgladach wytrawionych
3% nitalem. Do obserwacji wykorzystano mikroskop optyczny oraz SEM

z wykorzystaniem detektora BSE.

6.2 Propozycja procesow przerobki cieplno-mechanicznej

Na podstawie wynikéw dotychczasowych badan wytypowano dwa schematy
PCM. Przeprowadzone na tym etapie badania miaty na celu weryfikacj¢ otrzymanych
wynikéw oraz sformutowanych wnioskéw w rzeczywistych warunkach procesowych,

tj. podobnych do zastosowanych w badaniach plastometrycznych stanach naprg¢zenia
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1 odksztalcenia z uwzglednieniem ich niejednorodnosci w objetosci odksztalcanych

probek.
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Rys. 6.3 Schematy PCM zastosowane w ostatniej czesci badan.

Pierwszy z wytypowanych schematow mial za zadanie sprawdzi¢ mozliwoS$ci
wykorzystania procesu wydzieleniowego do wytworzenia struktury
ultradrobnoziarnistej w procesie walcowania (Rys. 6.3a). Zastosowano austenityzacj¢
w temperaturze 1200°C przez 1h, w celu rozpuszczenia znajdujacych si¢ w materiale
wydzielen 1 doprowadzenia do struktury podobnej do obserwowanej po pierwszych
etapach przerobki plastycznej na gorgco. Obrobke cieplng prowadzono w atmosferze
ochronnej Ar, a temperaturg kontrolowano za pomoca termopary znajdujacej si¢ w osi
probki. Nastgpnie materiat zostal przeniesiony do pieca o temperaturze 900°C 1 po
wyrdwnaniu temperatury poddany odksztalceniu ¢, = 0,3. Nastepnie probki powrocity
do pieca na 300s w celu umozliwienia procesu wydzieleniowego. Po tym czasie
wyciagni¢to je 1 poddano przyspieszonemu chlodzeniu w strumieniu sprezonego
powietrza. Po osiggnigciu temperatury wnetrza probki 750°C  wprowadzono je
pomigdzy walce 1 odksztalcono z odksztatceniami 0,45 dla pierwszej 1 1 dla drugiej
probki. Poczatkowa grubo$¢ pasma wynosita 10mm, tak wigc po pierwszym
odksztatceniu zmniejszyta si¢ do 7,4mm, natomiast po drugim odpowiednio Smm lub
2,75mm. Bezposrednio po walcowaniu probki zahartowano w wodzie w celu
zaobserwowania postgpu udziatu przemiany dynamiczne;.

W drugim schemacie PCM wykorzystano dynamiczng przemian¢ odwrotng do
wytworzenia silnie rozdrobnionej struktury austenitycznej. Ze wzgledu na konieczno$¢
zastosowania nagrzewania indukcyjnego zastosowano probe $ciskania w ptaskim stanie
odksztatcenia. Zahartowang probke nagrzano do temperatury 740°C i odksztatcono

z odksztatceniem 0,45. W celu doprowadzenia przemiany do konca material nagrzano
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do temperatury 900°C i po 5s schtodzono nadmuchem powietrza do 750°C, gdzie

nastgpito kolejne odksztalcenie z odksztalceniem 0,33 lub 1. Tak otrzymane probki

zahartowano w strumieniu wody.

6.3 Charakterystyka badanego materiatu w warunkach
przerobki plastycznej na zimno

W celu dokonania oceny przydatnosci badanych stali mikrostopowych do dalszej
przerobki plastycznej na zimno material wytworzony na drodze walcowania wg
schematow PCM na goraco poddano walcowaniu na zimno z gniotem catkowitym 25%,
uzyskanym w jednym oraz dwoch przepustach. Jak mozna si¢ byto spodziewa¢ naciski
na walce w schemacie jednoprzepustowym byly wyzsze niz dwuprzepustowym,

w ktérym drugi etap wykazywat znaczny wzrost sit wigzacy si¢ z silnym umocnieniem

odksztalceniowym badanych stali.

Tablica. 6.1 Schematy walcowania na zimno.

<| 4,86 3,62
S
L
8 484 4,28 3,66
_| 3,01 2,36
L
& 3,01 2,65 2,32

0 04 08 12 1,8

Rys. 6.4 Naciski podczas walcowania.

6.3.1 Wiasnosci mechaniczne materialu wytworzonego z
wykorzystaniem DPF

Badania twardosci

Badania rozkladu twardos$ci wykazalty najwyzsze warto$ci w Srodkowej czesci

probki. Wskazuje to na wystgpowanie silnego gradientu umocnienia na przekroju
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walcowanego pasma, niejednorodnego rozktadu sktadnikow strukturalnych oraz ich
stopnia rozdrobnienia. Nalezy jednoczes$nie zwrdci¢ uwage, ze przyrost twardosci byt
podobny na catym przekroju. Mozna wigc postawié teze, iz predko$¢ umocnienia
odksztalceniowego poszczegdlnych warstw materiatu byla podobna. Twardos¢ dla
probki, w ktorej eps;r=1 byla mniejsza, co sugeruje wicksza zawarto$¢ bardziej migkkiej
fazy ferrytycznej. Nalezy jednak zauwazy¢, iz w wyniku odksztalcenia na zimno
wzrosta ona do wartosci podobnych do obserwowanych w poddanej takim samym
odksztalceniom probce po eps;7=0,45. Mozna stad wnioskowaé, iz powstaty w wyniku
DPF ultradrobnoziarnisty ferryt posiada zdolno$¢ do umocnienia plastycznego,
a w stanie odksztalconym posiada wlasnosci mechaniczne zblizone do niskoweglowego

martenzytu.

57450 — a) 40— b)

E5pr=0.45 ? Egpr=1
200 | esesssee jednoetapowe 200 — Jednoetapowe
| ——— dwuetapowe o - dwuetapowe
bez odksztalcenia na zimno ——he7 odksztalcenia na zimno

150 | | | 130 I \ | \ |
\ \ | \ | \ \ | | |
0 02 0.4 0.6 08 1 0 0.2 0.4 06 08 1
hH h/H

Rys. 6.5 Zmiana twardosci na przekroju pasma po odksztatceniu plastycznym na zimno, dla

materiatu wyjsciowego w ktorym ep;s7=0,45 - a) i 1 - b).

Wyniki prob jednoosiowego rozciggania

Krzywe plastycznego plynigcia uzyskane w probie jednoosiowego rozciggania
wskazuja, ze po walcowaniu na zimno material znacznie si¢ umocnit, uzyskujac
w efekcie podobne koncowe wlasnosci wytrzymalosciowe dla obu wariantow.

Potwierdza to przedstawione powyzej obserwacje z pomiaréw twardosci.
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Rys. 6.6 Porownanie krzywych plynigcia dla materiatu wytworzonego przez zadanie

odksztatcenia indukujgcego DPF rownego I - a) lub 0,45 - b) w gruboziarnistym austenicie

zawierajgcym drobne wydzielenia.

Wykazano jednak wyzszg wytrzymato§¢ materialu wsadowego po odksztalceniu

indukujacym DPF rownym 0,45 oraz nieznacznie wyzsze wydluzenie rownomierne po

odpowiednim odksztatceniu epgir=1. W obydwu przypadkach mozna zauwazy¢ znaczny

udziat odksztalcenia przewgzeniowego, oznaczonego linig przerywana, ktére nie

wykazuje wyraznego spadku pomimo odksztalcania materiatu na zimno. Trzeba jednak

pamigtac, iz jest ono w tym przypadku zalezne od zastosowanego ksztattu probek

co wymaga dalszej, bardziej szczegotowej analizy.

1000 —

800 —

600 —

400 —

Naprezenie, MPa

200

PSC4
PSC1

0

I T l T l T l T |
0.04 0.08 0.12 0.16 02
Odksztalcenie

Rys. 6.7 Krzywa plyniecia dla rozcigganej probki wytworzonej w Sciskaniu w ptaskim stanie
odksztatcenia dla odksztatcenia epsir=1 (PSCI) oraz 0,45 (PSC4).
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Krzywe plastycznego ptynigcia przedstawione na Rys. 6.7 wskazujg, iz charakterystyka
mechaniczna otrzymanego materialu przypomina zachowanie typowe dla stali
ultradrobnoziarnistych [21]. Porownujac otrzymany material z innymi stalami mozna

zauwazy¢, ze majg one wlasciwosci typowe np. dla stali typu TRIP.

Makroskopowa ocena odksztalcenia przeweieniowego

Analiza uzyskanych technika DIC map rozkladu odksztatcen lokalnych dla
probek rozcigganych wzdhuz kierunku walcowania, w ktorych przemiana dynamiczna
intensyfikowana byla procesem wydzieleniowym, wykazata pojawianie si¢ dwoch pasm
$cinania nachylonych pod katem ~45° do osi probki (Rys. 6.8). Zauwazono rowniez, ze
przecinaja si¢ one w jej srodkowej czesci, jednak przecigcie to jest przesunigte w strone
jednej z powierzchni, a odksztatcenie lokalne w rejonie do niej przylegajacym jest

wieksze niz po drugiej stronie.

Rys. 6.8 Mapa rozktadu odksztatcenia w kierunku walcowania dla probki z odksztalceniem
indukujgcym przemiang ferrytyczng 0,45 w stanie po chiodzeniu - a) oraz po dwuetapowym

odksztatceniu na zimno - b).

Ze wzgledu na zaobserwowane niejednorodnosci odksztalcenia oraz zlozony charakter
plynigcia materialu przeprowadzono analiz¢ przekroju zerwanej probki. Na Rys. 6.9
pokazano poréwnanie kontur6w w miejscu przelomdéw, dla réznych schematow

odksztatcania. Mozna zauwazy¢, ze w obu przypadkach przewezenie w kierunku
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prostopadtym bylo wigksze dla schematu dwuetapowego. Pola powierzchni
prezentowanych obrysOw zostaly nast¢pnie wykorzystane do wyznaczenia wielkosci
przewezenia po zerwaniu Z. Zauwazono rowniez linie biegngce wzdluz kierunku
poprzecznego (TD), co sugeruje silny zwigzek uzyskanego przetomu z morfologia

mikrostruktury badanych probek.

Dwuetapowy Dwuetapowy

Jednoetapowy Jednoetapowy

Rys. 6.9 Porownanie przekrojow probek uzyskanych w jednym i dwoch gniotach na zimno dla

materiatu, w ktorym ep;s7=0,45 - a) i 1 - b).

W celu uwzglednienia wptywu ksztaltu zastosowanych w badaniach prébek, uzyskany
przetlom poréwnano z wykonanymi ze stali stopowej 25CrMo4-T, o podobnej
wytrzymalosci, poddane; walcowaniu na zimno wedlug tych samych schematow
odksztatcania 1 dodatkowo wczesniejszemu odksztatceniu na zimno podobnemu do
odksztatcen, ktérym wczesniej podlegaty na goraco odpowiednie probki. Porownanie to
uwydatnilo réznice w zakresie odksztalcenia przewgzeniowego. Pierwsza rzucajaca si¢
w oczy cechg jest charakter przetomu, duzo bardziej zblizony do kruchego, co pokazano
na Rys. 6.1 b, oraz duzo wigksze przewezenie po zerwaniu w przypadku materialu

ultradrobnoziarnistego.
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a) b)

Rys. 6.10 Porownanie odksztatcenia w zakresie odksztatcenia przewezeniowego probki ze stali
mikrostopowej uzyskanej z wykorzystaniem PDF episy= 0,45 po dwuetapowym odksztatceniu na
zimno - a) oraz po walcowaniu na gorgco stali 25CrMo4-T poddanej podobnemu schematowi

odksztatcaniu na zimno - b).

Zastosowanie metod cyfrowej korelacji obrazu (DIC) pozwolito rowniez na
przeanalizowanie zakresu odksztatcen przewezeniowych dla materialu wytworzonego
przy pomocy S$ciskania w plaskim stanie odksztalcenia, gdzie zaszta DPF z austenitu
silnie wczesniej rozdrobnionego. Udato si¢ zaobserwowacé powstawanie pasm $cinania
(zwlaszcza dla probki epsr= 0,45). W tym przypadku pasma te biegly réwniez pod
katem ~45° do kierunku rozciggania, jednak nie krzyzowaty si¢ one jak w poprzednim
przypadku, co pokazano na Rys. 6.11. Nalezy jednak pamigtaé, ze niejednorodnos¢
odksztalcenia na goraco oraz ograniczenia zwigzane z ograniczonymi mozliwos$ciami
doktadnego ustawienia narzedzi skutkowaty brakiem symetrii probek, ktéry moze miec

wplyw na charakterystyke plastycznego ptynigcia badanego materiatu.
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b)
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Rys. 6.11 Lokalizacja odksztatcenia w rozcigganych probkach z materiatu odksztatcanego w
plaskim stanie odksztatcenia w celu uzyskania DPF w ultradrobnoziarnistej strukturze

austenitycznej epist= 0,45 - a), 1 - b).

Zdjecia przelomu probek ukazaly rowniez w tym przypadku jego ciagliwy charakter, co
pokazano na Rys. 6.12. W tym przypadku rowniez zaobserwowano linie biegnace

wzdhuz kierunku poprzecznego.

Rys. 6.12 Przetom probki po PSC episr=11 0,45.

Wyniki pomiardw przewezenia po zerwaniu zestawiono w Tablicy 6.2. Mozna
zaobserwowacd, 1z wysokie warto$ci przewezenia po zerwaniu, utrzymujace si¢ rowniez
po odksztalceniu materiatu na zimno, sa wyzsze w obu przypadkach dla dwuetapowego
schematu odksztalcania. Poréwnanie z probkami o bardziej jednorodnej strukturze
poczatkowe] pozwala wyciagna¢ wniosek, ze wigksze wartosci przewezenia po

zerwaniu dla walcowanej na zimno probki eps;=0.45 sa w rzeczywistosci
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spowodowane przede wszystkim wptywem mikrostruktury, a nie tylko ksztaltem

rozciggach probek.

Tablica. 6.2. Porownanie przewegzenia procentowego przekroju Z, dla probek po roznych

schematach odksztalcenia.

S,, mm’ ay, mm by, mm Sy mm? Z,%
Przemiana intensyfikowana procesem wydzieleniowym, walcowanie
‘ epsir—=0.45 2,181 1,835 4,634 8,503 74,3
walc. jedn. 1,820 2,018 3,581 7,226 74,8
walc. dwu. 1,639 2,032 3,555 7,224 77,3
‘ epsir=1 1,901 3,022 2,869 8,670 78,1
walc. jedn. 2,069 2,967 2,377 7,053 70,7
walc. dwu. 2,050 3,090 2,327 7,190 71,5
Przemiana intensyfikowana ultradrobnoziarnistym austenitem, PSC
epsir=0.45 2,871 4,943 1,795 8,873 67,6
epsir=1 2,252 2,591 3,011 7,802 71,1
Probki ze stali stopowej, walcowanie
3,844 2,020 3,606 7,284 47,2
3,279 3,044 2,277 6,931 52,7

6.4 Analiza mikrostruktury i wlasnosci po DPF z austenitu
zawierajacego wydzielenia indukowane odksztatceniem

Na Rys. 6.13 przedstawiono niejednorodno$¢ mikrostruktury na przekroju pasma
walcowanego. Brak symetrii  widoczny w  materiale spowodowany jest
najprawdopodobniej zroéznicowang predkoscig chtodzenia po obu stronach pasma.
Zaobserwowa¢ mozna przede wszystkim duzy udzial fazy przemienionej dynamicznie.
Wida¢ rowniez, 1z regiony o nizszej twardosci pokrywajg si¢ z miejscem wystgpowania
fazy ferrytycznej, natomiast wyzsze wartosci twardosci odpowiadaja obszarom
0 znacznej zawarto$ci martenzytu. Mozna tez zauwazy¢, ze wahania warto$ci
obserwowane s3 w regionach wystepowania duzych wysp fazy martenzytycznej
oddzielonych ferrytem. Pozwala to rowniez wnioskowaé, ze ze wzgledu na wigksze
przechtodzenie jednej strony walcowanego pasma przemiana fazowa rozpoczela sig
jeszcze przed odksztalceniem. Dato to mozliwo$¢ poroéwnania produktéw dynamicznej
przemiany ferrytycznej z efektami odksztalcania w zakresie dwufazowym. Analiza
przetomu probki po zerwaniu wykazata, iz ma on charakter ciggliwy, co pokazano na

Rys. 6.14.
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Rys. 6.13 Niejednorodnos¢ mikrostruktury na przekroju pasma walcowanego z odksztatceniem

epsir=0,45 oraz 1. Kolejne fotografie zostaty wykonywane w takich samych odstepach.

a)

Rys. 6.14 Przelom probki po rozcigganiu (episr=1).
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Rys. 6.15 Mikrostruktura z naniesiong linig rerezentujqcq charakterystyczne obszary probki

(epsir=1). Warstwa zawierajgca odksztalcenie w zakresie dwufazowym po lewej stronie.

B Odksztatcenie w zakresie
dwufazowym

[l Dynamiczna przemiana
ferrytyczna (intensywne
zarodkowanie)

[ strefa przejsciowa

Mata intensywnos¢
zarodkowania

Rys. 6.16 Schemat wspomagajgcy oceng wptywu historii PCM oraz wynikajgcych z tego
procesow mikrostrukturalnych na konicowq niejednorodnos¢ mikrostruktury na przekroju

walcowanego pasma.

Obserwacja poprzecznego przekroju probki rowniez pokazata znaczne odksztalcenie
w warstwie powierzchniowej. Dodatkowo potwierdzono wystgpowanie pasm $cianania
zaobserwowanych metoda DIC (Rys. 6.8).

Ponizej przedstawiono charakterystyke poszczegdlnych warstw na przykladzie
schematu przedstawionego na Rys. 6.16, w ktérym dynamiczna przemiana ferrytyczna
obserwowana byla przy odksztalceniu réwnym 0.8, z gruboziarnistego austenitu

zawierajacego wydzielenia fazy obcej indukowane odksztatceniem.

Warstwa ultradrobnoziarnista (intensywne zarodkowanie DPF)
Na jednej z powierzchni walcowanego pasma oraz w poblizu drugiej

zaobserwowa¢ mozna warstwe skladajaca si¢ z ultradrobnoziarnistego, rOwnoosiowego

119



Rozdzial 6 — Ocena mozliwosci zastosowania przemian indukowanych odksztatceniem

ferrytu. Pozostatymi sktadnikami strukturalnymi sa rzadko pojawiajace si¢ wegliki,
widoczne na zdjeciach SEM jako jasniejsze plamy, oraz sporadycznie (zwlaszcza
w czgsci znajdujacej sie dalej od powierzchni probki) wysepki martenzytu. Bardziej
wnikliwa analiza zdjg¢ wykonanych za pomoca skaningowego mikroskopu
elektronowego ujawnia wystepowanie pasm materiatu bardziej rozdrobnionego, ktore
biegng w roznych kierunkach, jednak najczg$ciej zgodnie z kierunkiem walcowania.
Pozwala to wnioskowa¢, iz rozdrobnione obszary mikrostruktury skupiajg si¢ wokot
pierwotnych granic ziaren austenitu natomiast minimalnie wigksze ziarna zarodkowaty
w ich wnetrzach. Nalezy zwroci¢ jednak uwage iz rdéznica w wielko$ci nie jest duza

sugerujac wysoka intensywnos$¢ zarodkowania idiomorficznego.

a)

[l Odksztatcenie w zakresie
dwufazowym

[l Dynamiczna przemiana
ferrytyczna (intensywne
zarodkowanie)

] Strefa przejsciowa
Mata intensywnosé
zarodkowania

5um

Rys. 6.17 Mikrostruktura powstata w wyniku DPF.

Analizujac obrazy mikrostruktury pochodzace z przekroju rozcigganej probki
obserwujemy spodziewane wydtuzenie ziaren w kierunku rozciggania. Nawet w poblizu
miejsca zerwania probki material zachowuje spdjnos¢ i trudne jest zlokalizowanie
powstajacych niecigglosci. Stanowi to dowdd bardzo duzej podatnosci tej warstwy
na odksztalcenie plastyczne. Linia zerwania w tej czesci probki przebiegata
w przyblizeniu pod katem 45°do kierunku rozciggania z widocznym, bardzo duzym

odksztatceniem plastycznym w jej poblizu.
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Rys. 6.18 Mikrostruktura warstwy ultradrobnoziarnistej po maksymalnym odksztatceniu
rownomiernym w trakcie rozciggania - a) oraz w poblizu miejsca zerwania probki, czyli

w strefie odksztalcenia przewezeniowego - b).

Warstwa 7 efektami odksztalcania w zakresie dwufazowym

Przy jednej z powierzchni, poza opisang wcze$niej ultradrobnoziarnistg strukturg
ferrytyczng zaobserwowano duze obszary struktury ferrytycznej poprzecinane siatka
ziaren o zdecydowanie mniej wyraznych granicach (Rys. 6.19). Wydtuzone w kierunku
walcowania obszary oraz ziarna w ich wnetrzu wskazuja, iz mamy tu do czynienia
z substruktura wewnatrz silnie odksztalconych duzych ziaren ferrytu, powstatych
w sposob statyczny przed rozpoczeciem odksztatcania. Tak wiec, jest to przykiad

morfologii ferrytu wynikajacej z odksztatcania w zakresie dwufazowym.

. Odksztatcenie w zakresie
dwufazowym

. Dynamiczna przemiana
ferrytyczna (intensywne
zarodkowanie)

[ Strefa przejsciowa

Mata intensywnos¢
zarodkowania
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Rys. 6.19 Mikrostruktura powstata w wyniku odksztatcania w zakresie dwufazowym.
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Dodatkowym, odrozniajacym si¢ od pozostatych, sktadnikiem mikrostrukturalnym
sa duze, w przyblizeniu réwnoosiowe ziarna ferrytu (Rys. 6.20). Wystepuja one
w pasmowych skupiskach w niektorych fragmentach warstwy powstatej w wyniku
odksztatcania w zakresie dwufazowym. Przestanki te sugeruja, iz jest to efekt

wystapienia dynamicznej lub metadynamicznej rekrystalizacji ferrytu.

; :3‘3
s , A

S .52 S A 'm e
Fen'yt utworzony dynamicznie
[ AT 0 7 s £

Ferryt zrekrystahzowany ‘

Rys. 6.20 Skiadniki mikrostrukturalne warstwy powstatej w wyniku odksztatcenia w zakresie

dwufazowym.

Mikrostruktura tej strefy, w poblizu miejsca zerwania rozcigganej probki, ujawnita
nieliczne miejsca zarodkowania pustek, gtownie na granicach miedzyfazowych ferrytu
i martenzytu lub cementytu. Dodatkowo mozna zawazyé, iz wszystkie skladniki

strukturalne wykazuja podobny, bardzo wysoki, stopien odksztatcenia plastycznego.

Rys. 6.21 Zarodkowanie pustek w poblizu miejsca zerwania probki, czyli w strefie odksztatcenia

przewezeniowego.
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Warstwa srodkowa

Wewnatrz $rodkowej warstwy probki zidentyfikowano trzy charakterystyczne
skladniki strukturalne, tj. martenzyt tworzacy wyspy porozdzielane ziarnami ferrytu,
w postaci ziaren wielkosci okoto 5 um oraz obszaréw o znacznie mniejszej wielkosci
ziarna. Wyspy martenzytu odpowiadaja ksztaltem i1 wielkoscig odksztalconym ziarnom

pierwotnego austenitu.

B Odksztatcenie w zakresie
dwufazowym

Dynamiczna przemiana
ferrytyczna (intensywne
zarodkowanie)

[ ] Strefa przejsciowa

Mata intensywnos¢
zarodkowania

5um

Rys. 6.22 Morfologia srodkowej warstwy pasma po walcowaniu celu wywolania dynamicznej

przemiany ferrytycznej.

Analiza mikrostruktury warstwy srodkowej poddanej odksztalceniu na zimno wykazata
widoczne $lady odksztalcania fazy ferrytycznej, jak i martenzytycznej, zaréwno
w zakresie odksztalcenia réwnomiernego, jak i przewe¢zeniowego. Rowniez w tym
przypadku zarodkujace pustki byly nieliczne, lecz jednak tatwiejsze do zlokalizowania.
Znajdowaly si¢ one najczeéciej na granicach migdzy ferrytem a duzymi wydzieleniami
weglikow (Rys. 6.23b) oraz na koncach, rzadziej brzegach wysp martenzytu.

Na szczegdlng uwage zastuguje tutaj obraz przekroju przelomu. Mozna
zauwazyC, 1z faza ferrytyczna pekata w przyblizeniu prostopadle do kierunku
rozciggania, natomiast wyspy martenzytu wyraznie wystawaly i nosity slady zerwania

poprzedzonego silnym odksztatceniem plastycznym (Rys. 6.24).
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Rozdziat 6 — Ocena mozliwosci zastosowania przemian indukowanych odksztatceniem

Rys. 6.23 Odksztatcona struktura srodkowej czesci pasma pochodzqgca z czesci probki, ktora

odksztalcita si¢ rownomiernie - a), oraz w poblizu miejsca zerwania - b).

5 um 10pum
Rys. 6.24 Przekroj przetomu zerwanej probki.

Warstwa przejsciowa

Pomiedzy strefa wystepowania przewazajacej ultradrobnoziarnistej struktury
ferrytycznej, a strefa Srodkowa znajdowata si¢ warstwa przejsciowa ztozona
z drobnoziarnistego ferrytu otaczajacego wyspy martenzytu odpowiadajace wielkoscia
1 rozmieszczeniem ziarnom pierwotnego austenitu. Mozna jednak zauwazy¢, ze pola
ferrytu sg znacznie szersze i skladajg si¢ z wickszej ilosci warstw ziaren, z ktérych
skrajne sg nieco wydluzone w stron¢ wysp fazy martenzytycznej (Rys. 6.25). Brak tutaj
réwniez duzych ziaren ferrytu, za to mozna zauwazy¢ czegsciej pojawiajace si¢ ziarna

zarodkujace wewnatrz wysp martenzytu.
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[l Odksztalcenie w zakresie
dwufazowym

Dynamiczna przemiana
ferrytyczna (intensywne
zarodkowanie)

¥ | Strefa przejéciowa

Mata intensywnosé
zarodkowania

5um

Rys. 6.25 Mikrostruktura warstwy przejsciowe;.

6.5 Rozkiad mikrostruktury i wlasnosci po przemianie
dynamicznej silnie rozdrobnionego austenitu

Analizujagc wyniki pomiarow twardosci probek odksztalconych w ptaskim stanie
odksztalcenia, w ktdrych ultradrobnoziarnista struktura austenityczna zostala
wytworzona w  wyniku dynamicznej przemiany odwrotnej realizowanej
z odksztalceniem 0,45 oraz konicowym gniotem réwnym 1 (PSC1) oraz 0,45 (PSC4)
zadanym w celu sprowokowania DPF, mozna ogdlnie zauwazy¢ mniejsza

niejednorodnos¢.

=450
400 —
350 —
300 —

250 —

PSC1

200 — PSC4

150
\ \ \ \ \

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
h/H

Rys. 6.26 Rozktad twardosci na przekroju probki sciskanej w plaskim stanie odksztatcenia.
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Rozdzial 6 — Ocena mozliwosci zastosowania przemian indukowanych odksztatceniem

Jest to zgodne z obserwacjami mikrostruktury skladajacej si¢ w obu przypadkach
z ultradrobnoziarnistego ferrytu i martenzytu, ktéorego postaé, zwilaszcza w pewnej
odleglosci od powierzchni probek, sugeruje silne rozdrobnienie austenitu z ktdrego

powstat.

Rys. 6.27 Mikrostruktury probki odksztatconej w ptaskim stanie odksztatcenia, z koncowym

odksztalceniem ¢=0,4 oraz e=1.
Mozna wnioskowaé, iz ze wzgledu na mniejszy gradient temperatury probki

odksztalcane w plaskim stanie odksztalcenia cechuja si¢ mikrostrukturg bardziej

jednorodng.
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7. Podsumowanie i wnioski koncowe

W pracy poddano dyskusji problem rozwoju mikrostruktur w stalach
mikrostopowych oraz typu IF jako efekt zaawansowanej przerobki cieplno-
mechanicznej. Szczegdlng uwage poswigcono roli odksztalcenia plastycznego
na roznych etapach ksztaltowania mikrostruktury. Wykazano, Zze mozliwym jest
zdefiniowanie warunkéw procesowych dla badanych gatunkoéw stali, w ktoérych
przemiana ferrytyczna jest efektywnie intensyfikowana odksztalceniem plastycznym.
Na podstawie analizy przeprowadzonych badan doswiadczalnych stwierdzono réwniez,
ze istotny wptyw na kinetyke dynamicznej przemiany ferrytycznej (DPF) wywiera
morfologia austenitu pierwotnego. Zidentyfikowano korzysci wynikajace z silnego
rozdrobnienia struktury ferrytycznej w badanych stalach. Szczegdélowo omodwiono
réznice pomiedzy przemianami zachodzacymi w trakcie odksztalcania a ich
»statycznymi”  odpowiednikami.  Nastgpnie  przeprowadzono analiz¢ metod
intensyfikacji przemian dynamicznych 1 wykorzystania ich do produkcji stali
o strukturach dwufazowych.

Wykorzystujac wyniki przeprowadzonej analizy zaprojektowano oraz wykonano
badania w warunkach ztozonych schematoéw mechanicznych, podobnych do tych
spotykanych w rzeczywistych procesach walcowania. Zastosowane schematy przerdobki
cieplno-mechanicznej, wykorzystujace efekty DPF pozwolity na dyskusje zwigzkow
pomigdzy historig procesu odksztatcania a stopniem rozdrobnienia mikrostruktury stali
w obecnosci dyspersyjnych wydzielen fazy obce;.

Poréwnanie austenitu powstalego w sposob dynamiczny z odmiennych struktur
poczatkowych oraz charakterystyk plastycznego ptyniecia podczas przemian fazowych
pozwolilo na zaobserwowanie zjawisk tlumaczacych podstawowe mechanizmy
mikrostrukturalne wystepujace w badanych stalach. Udowodniono, Ze niezaleznie od
struktury pierwotnej przemiana indukowana odksztatceniem jest efektywnym sposobem
na wytworzenie zaroOwno ultradrobnoziarnistego austenitu, jak i ferrytu. Stwierdzono,
ze w przypadku odksztalcania martenzytu kinetyka przemiany w austenit jest istotnie
przyspieszona, a stopien rozdrobnienia nowej fazy bardziej jednorodny. W przypadku
dynamicznej przemiany ferrytycznej czynnikami kontrolujagcymi ten proces sa: stopien
rozdrobnienia austenitu pierwotnego oraz stopien jego umocnienia, sklad chemiczny

1 wynikajace z tego charakterystyczne temperatury przemian, predkos¢ chtodzenia
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1 wynikajacy z niej stopien przechtodzenia w zakresie temperatur przemiany
ferrytycznej, obecno$¢ dyspersyjnych czastek fazy obcej, zwlaszcza wydzielen
indukowanych odksztatceniem.

Szczegdtowa analiza wpltywu poszczegdlnych czynnikéw procesowych oraz
zrozumienie mechanizméw kontrolujacych i towarzyszacych przemianom pozwolita
wyodrebni¢ etapy DPF oraz dynamicznej przemiany odwrotnej. Zauwazono, ze w
obydwu przypadkach wystepuje obszar, w ktorym otrzymany utamek objetosciowy fazy
przemienionej przyrasta najszybciej ze wzrostem odksztatcenia. Dalsze odksztatcanie
prowadzi do otrzymania udzialu objg¢toSciowego fazy przemienionej wyzszego od
rownowagowego. Obserwacje te pozwolity na znalezienie optymalnych parametrow
przerébki cieplno-mechanicznej dla badanych gatunkéw stali mikrostopowych. W
przypadku DPF zachodzacej w wyzszej temperaturze, czyli dla stali typu IF
zaobserwowano silng lokalizacje odksztalcenia powodujaca silng niejednorodnos¢
mikrostruktury.

Analiza wtlasno$ci wytrzymalosciowych oraz mikrostruktury wytworzonego
materialu wykazala, iz daje si¢ on formowal bez utraty spdjnosci w czasie
odksztalcania na zimno, wykazuje jednak tendencj¢ do szybkiego lokalizowania si¢
odksztatcenia. Charakterystyczng cecha zwigzang z odksztalceniem na zimno, jest
uplastycznienie si¢ fazy martenzytycznej spowodowane rozdrobnieniem ziarna ferrytu
1 duza dyspersja wysp martenzytu, ktére zmniejszaja roéznicg¢ we wlasnosciach
mechanicznych tych faz. Umozliwia to uzyskanie korzystnej kombinacji wilasno$ci
mechanicznych wyrobu gotowego. Mikrostruktura materiatow wytworzonych na drodze
walcowania jest zréznicowana na grubosci pasma, a poszczegdlne warstwy posiadajg
cechy mikrostruktury bezposrednio zwigzane z historia zastosowanej przerdbki

cieplno-mechaniczne;.

Najwazniejszymi oryginalnymi osiggni¢ciami wynikajacymi z realizacji pracy sg:

e Przeprowadzenie glebokiej analizy kinetyki oraz etapéw dynamicznej przemiany
ferrytycznej indukowanej odksztatceniem w zaleznosci od morfologii austenitu
pierwotnego.

e Porownanie roznych schematow przerobki cieplno-mechanicznej oraz efektow
mikrostrukturalnych w  fazie austenitycznej w wyniku zastosowania

dynamicznej przemiany odwrotne;.
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e Ocena szerokiego zakresu parametréw procesowych
1 materialowych determinujacych przebieg DPF.

e Wykonanie wieloskalowej analizy czynnikoéw procesowych kontrolujacych
przemiany dynamiczne (Rys. 7.1).

e Zbadanie procesu zarodkowania dynamicznej przemiany ferrytycznej

w austenicie ultradrobnoziarnistym oraz umocnionym wydzieleniowo.

Rys. 7.1 Wieloskalowos¢ analizy wplywu zjawisk zwigzanych z DPF.

Podsumowujac, dynamiczna przemiana ferrytyczna jest efektywna metoda wytwarzania
struktury ultradrobnoziarnistej w stalach mikrostopowych. Morfologia austenitu, ktory
podlegal przemianie ferrytycznej ma bardzo duzy wplyw na charakterystyke
plastycznego ptyniecia, ktéora pokazuje, ze DPF jest mechanizmem zdrowienia
mikrostruktury stosunkowo tatwym do zaobserwowania w czasie przerobki cieplno-
mechanicznej. Wykorzystanie rozdrobnienia ziarna austenitu oraz procesu
wydzieleniowego indukowanego odksztatceniem intensyfikuje proces zarodkowania
DPF. Wzrost umocnienia odksztalceniowego, wydzieleniowego oraz od granic ziarn,
zwigkszajacy ilo§¢ zakumulowanej energii odksztalcenia, wyraznie podnosi utamek
objetosci fazy ferrytycznej przemienionej dynamicznie przy tej samej wielko$ci
odksztatcenia. Przedstawione wyniki badan oraz przeprowadzona dyskusja pozwalaja
zidentyfikowa¢ parametry procesowe i mikrostrukturalne wplywajace na korzystne
efekty wynikajace z zastosowania indukowanej odksztalceniem przemiany ferrytycznej

w badanych stalach.

129



Literatura

Literatura

[1] F. Zhang, B. Han, B.Lv, T. Wang, Colored Metallography Study of Bainite Steel
Used for High Speed Railway Crossing, Materials Science Forum 654-656
(2010) 142-145

[2] H. Beladi, G.L. Kelly, A. Shokouhi, P.D. Hodgson, The evolution of ultrafine
ferrite formation through dynamic strain-induced transformation, Materials
Science and Engineering A 371 (2004) 343-352

[3] S. Mukherjee, Nanoscale precipitation In Advanced High Strength Steels,
Deakin University, 2011

[4] Recrystallization &Thermomechanical Processing,
http://www.steeluniversity.org/content/html/eng/default.asp?catid=278 &pageid=
2081272707 dostep 12.03.2014

[5] J. Majta, Odksztatcanie i wlasnosci. Stale mikrostopowe. Wybrane zagadnienia,
Uczelniane Wydawnictwa Naukowo-dydaktyczne, Krakow, 2008

[6] R. Songa, D. Ponge, D. Raabe, J.G. Speer, D.K. Matlock, Overview of
processing, microstructure and mechanical properties of ultrafine grained bcc
steels, Materials Science and Engineering A 441 (2006) 1-17

[7] H. Beladi, G. Kelly, P.D. Hodgson, Ultrafine grained structure formation in
steels using dynamic strain induced transformation processing, International
materials reviews 52 no. 1 (2007) 14-28, Maney Publishing, London, England

[8] Products; Safety improvement,
http://automotive.arcelormittal.com/tailoredblanks/TB_products/Safety improve
ment dostep 08.03.2014

[9] C. Cazes, F. Ronin, Use of HSS, VHSS and UHSS Steels in the Body in White: A

Panorama of the Latest European Vehicles, State of Art and Perspectives, SAE
Technical Paper 01 (2002) 2049

[10] Multi-thickness laser welded blanks: Tailored Blanks,
http://automotive.arcelormittal.com/saturnus/sheets/S3 _EN.pdf dostep
10.02.2015

[11] G.P. Thomas, The Future Of Steel In The Automotive Industry - An Interview

with Cees ten Broek, http://www.azom.com/article.aspx?ArticleID=10538
dostep 08.08.2014

130



Literatura

[12] B. Wang, NanoSteel has new high strength, light weight steel and gets GM
Ventures Investment, 08.07.2012, http://nextbigfuture.com/2012/08/nanosteel-

has-new-high-strength-light.html, dostgp 08.03.2014

[13] T. Hickel, B. Grabowski, F .Kérmann, J. Neugebauer, Advancing density
functional theory to finite temperatures: methods and applications in steel
design, Journal of Physics Condensed Matter , 24 (2012) 053202
doi:10.1088/0953-8984/24/5/053202

[14] A. Etienne ,B. Radiguet ,N.J. Cunningham ,G.R. Odette ,R. Valiev ,P. Pareige,
Comparison of radiation-induced segregation in ultrafine-grained and
conventional 316 austenitic stainless steels, Ultramicroscopy 111(2011) 659—
663

[15] J. Majta, K. Muszka, Mechanical properties of ultra fine-grained HSLA and
Ti-IF steels, Materials Science and Engineering: A, 464 (2007) 186191

[16] K. Muszka, P. D. Hodgson, J,Majta, Study of the effect of grain size on the
dynamic mechanical properties of microalloyed steels, Materials Science and
Engineering A, 500 (2009) 25-33

[17] V. M. Segal, V. L. Reznikov, A. E. Drobyshevskiy, V. I. Kopylov, Plastic
working of metals by simple shear, Russian Metallurgy (Metally), 1 (1981) 99-
105.

[18] Y. Fukuda, K. Oh-ishi, Z. Horita and T.G. Langdon, Processing of a Low-
Carbon Steel by Equal-Channel Angular Pressing, Acta Mater., 50 (2002) 1359-
1368.

[19] D. H. Shin, B. C. Kim, Y.S. Kim,K.-T. Park, Microstructural Evolution in a
Commercial Low Carbon Steel by Equal Channel Angular Pressing, Acta
Materialia, 48 (2000) 2247-2255

[20] K. Muszka, £.. Madej, J. Majta, The effects of deformation and microstructure
inhomogeneities in the Accumulative Angular Drawing (AAD), Materials
Science and Engineering A, 574 (2013) 68-74

[21] K. Doniec, Mikrostrukturalne aspekty ograniczonej plastycznosci materiatow o
strukturach silnie rozdrobnionych, Rozprawa doktorska, Krakow, 2011

[22] H. Beladi, G. L. Kelly and P. D. Hodgson, Microstructural evolution of
ultrafine grained structure in plain carbon steels through single pass rolling,

Materials Science and Technology December, 20 (2004) 1538-1544

131



Literatura

[23] M. R. Hickson, R. K. Gibbs and P. D. Hodgson: ISIJ International, 39 (1999)
1176-1180

[24] A. Kundu, C. L. Davis, M. Strangwood, Effect of strain on recrystallisation
during hot deformation in Nb-containing microalloyed steels, Proceedings of 4th
International Conference on Recrystallisation and Grain Growth, Sheffield, UK,
4-9 July 2010, 690-695

[25] J.K. Choi, D.H. Seo, J.S. Lee, K.K. Um, W.Y. Choo, Formation of Ultrafine
Ferrite by Strain-induced Dynamic Transformation in Plain Low Carbon Steel,
ISIJ International, 43 (2003) 746754

[26] Y. Weng, Overview, Y. Weng (Ed.), Ultra-Fine Grained Steels, Metallurgical
Industry Press, Beijing, (2009) 1-52

[27] H. Yada, Y. Matsumura, K. Nakajima, United State Patent, 4,466,842, Nippon
Steel Corporation, Tokyo (1984)

[28] N. Tsuji, Y. Matsubara, Y. Saito, Dynamic recrystallization of ferrite in
interstitial free steel, Scripta Materialia 37 (1997) 477-484

[29] S.V.S. Murty, S. Torizuka, K. Nagai, T. Kitai, Y. Kogo, Dynamic
recrystallization of ferrite during warm deformation of ultrafine grained ultra-
low carbon steel, Scripta Materialia,53 (2005) 763-768

[30] J. Baczynski, J.J. Jonas, Torsion textures produced by dynamic
recrystallization in o-iron and two interstitial-free steels, Metallurgical and
Materials Transactions A, 29 (1998) 447

[31] D.J. Hamre, D.K. Matlock, J.G. Speer,Ultra-fine Structured Steels, Canada
Institute of Mining, Metallurgy and Petroleum, Montreal, Canada, (2004) 109—
121

[32] H. Beladi, G. L. Kelly and P. D. Hodgson, Ultrafine grained structure
formation in steels using dynamic strain induced transformation processing,
International Materials Reviews, 52 (2007) 14-28

[33] M. Blicharski, InzZynieria materiatowa Stal, Wydawnictwa Maukowo-
Techniczne, Warszawa 2004, ISBN 83-204-2995-1

[34] J. Lu, J. B.Wiskel, O. Omotoso, H. Henein, Do. G. Ivey, Matrix Dissolution
Techniques Applied to Extract and Quantify Precipitates from a Microalloyed
Steel, Metallurgical and Materials Transactions A, 42 (2010) 1767-1784

[35] Y. Yamamoto, M.P. Brady, Z.P. Lu, C.T. Liu, M. Takeyama, , P.J. Maziasz,
B.A Pint., Alumina-Forming Austenitic Stainless Steels Strengthened by Laves

132



Literatura

Phase and MC Carbide Precipitates, Metallurgical and Materials Transactions
A, 38 (2007) 2737-2746

[36] M. Militzer, W.P. Sun, J.J. Jonas, Modelling the effect of deformation-induced
vacancies on segregation and precipitation, Acta Metallurgica et Materialia, 42
(1994) 133-141

[37] M. Stomczynski, Przeglqd zjawisk strukturalnych zwigzanych z obrobkqg
plastyczng metali, Obrébka plastyczna tom XXVI zeszyt 4 (1987)

[38] K. Muszka, J. Majta, K. Doniec, D. Dziedzic, Multiscale modeling of the
deformation inhomogeneity in the Angular Accumulative Drawing process,
MS&T'11, Materials Science & Technology : 2011 conference & exhibition :
October 1620, 2011, Columbus, Ohio, USA. Warrendale, Pennsylvania : The
Minerals, Metals & Materials Society (TMS), (2011) 252-259

[39] P.D. Hodgson, R.K. Gibbs, 4 Mathematical Model to Predict the Mechanical
Properties of Hot Rolled C-Mn and Microalloyed Steels, IS1) International, 32
(1992) 1329-1338

[40] A.J. DeArdo, New Challenges in the Thermo mechanical Processing of HSLA
Steels, Materials Science Forum, 426432 (2003) 49-56

[41] D.R. Barraclough, H.J. Whittaker, K.D. Nair, and C.M. Sellars, Effect of
Specimen Geometry on Hot Torsion Test Results for Solid and Tubular
Specimens, Journal of Testing and Evaluation, 1 (1973) 220-230

[42] S. Zajac, Precipitation of Microalloy Carbo-nitrides Prior, During and After
o/y Transformation, Materials Science Forum, 500-501 (2005) 75-86

[43] R. Manna, Time Temperature Transformation (TTT) Diagrams,
http://www.share-
pdf.com/103f29170e1{4a2aa%6aceel 1688cc8d/(TTT)%20Diagrams.htm dostep
3.06.2014

[44] H.K.D.H. Bhadeshia, R.W.K. Honeycombe, Steels: Microstructure and

Properties, wyd. 2 London, Arnold, 1995

[45] L. Dobrzanski, Metaloznawstwo z podstawami nauki o materiatach, wydanie
trzecie, Wydawnictwa Naukowo-Techniczne, Warszawa 1996. ISBN 83-204-
2086-5

[46] Z. Kedzierski, Termodynamika stopow, Krakoéw : Wydaw. Akademii Goérniczo-

Hutniczej im. Stanistawa Staszica, 1999

133



Literatura

[47] R.E. Smallman, A.H.W. Nagan, Modern Physical Melatturgy, Eighth Edition,
Butterworth-Heinemann, Oxford, 2014

[48] F. Sun, H. Sun, M. Li, B. Sun, Effects of Austenite Grain Size, Reduction and
Cooling Rate on Ars; and Ferrite Grain Refinement, Proc. Conf. Thermec
’88,Tokyo, Japan, June, The Iron and Steel Institute of Japan, 1 (1988) 391-396

[49] S.-H. Song, X.-M. Chen, L.-Q. Weng, Solute diffusion during high-
temperature plastic deformation in alloys, Materials Science and Engineering A,
528 (2011) 71967199

[50] M. Biglari, Simulation of the austenite-ferrite transformation; effect of applied
stress, Max-Planck-Institut fiir Intelligente Systeme, Institut fiir
Materialwissenschaft Der Universitdt Stuttgart, Stuttgart 2012

[51] R. Priestner, Thermomechanical Processing of Microalloyed Austenite, Proc.
Conf. on Thermomechanical processing of microalloyed austenite, TMS-AIME,
Pittsburgh, PA, USA, (January 1982) 455-466.

[52] P. D. Hodgson, M. R. Hickson, R. K. Gibbs, The Production and Mechanical
Properties of Ultrafine Ferrite, Materials Science Forum, 284-286 (1998) 63—
72

[53] H. Yada, Y. Matsumura, T. Senuma, 4 new thermomechanical heat treatment
for grain refining in low carbon steels, Proc. Conf. Thermec ’88, Tokyo, Japan,
June 1988, The Iron and Steel Institute of Japan, 1 (1988) 200-207

[54] M. L. Vega, S. F. Medina, M. Chapa, Determination of Critical Temperatures
(T, Ars, Ar;) in Hot Rolling of Structural Steels with Different Ti and N
Contents, IS1J International, 39 (1999) 1304-1310

[55] Y. Adachi, T. Tomida, S. Hinotani, Ferrite Grain Size Refinement by Heavy
Deformation during Accelerated Cooling in Low-carbon Steel, Testu-to-Hagane,
85 (1999) 620627

[56] E. L. Poliak and J. J. Jonas, Initiation of Dynamic Recrystallization in Constant
Strain Rate Hot Deformation, IS1J International, 43 (2003) 684-691

[57] R. Priestner, Y. M. Al-Horr, A. K. Ibraheem, Effect of strain on formation of
ultrafine ferrite in surface of hot rolled microalloyed steel, Materials Science
and Technology, 18 (2002) 973-980

[58] W.-Y. Choo, K. K. Um, J. S. Lee, D. H. Seo, J. K. Choi, Proc. Int. Symp. on
‘Ultrafine grained steels’, Fukuoka, Japan, September 2001, The Iron and Steel
Institute of Japan, 2-9

134



Literatura

[59] H. Dong: Proc. Int. Symp. on ‘Ultrafine grained steels’, Fukuoka, Japan,
September 2001, The Iron and Steel Institute of Japan, 18-25.

[60] X.J. Zhang, P. D. Hodgson, P. F. Thomson, The effect of through-thickness
strain distribution on the static recrystallization of hot rolled austenitic stainless
steel strip, Journal of Materials Processing Technology, 60 (1996) 615-619

[61] T. Inoue, S. Torizuka, K. Nagai, Effect of shear deformation on refinement of
crystal grains, Materials Science and Technology, 18 (2002) 1007-1015

[62] H. Yada, C.-M. Li, H. Yamagata, K. Tanaka, Dynamic y—to—a transformation
Turing hot deformation in low carbon steel, Proc. Conf. Thermec *97,
Warrendale, PA, USA, July 1997, TMS, 765-770

[63] P.J. Hurley, B. C. Muddle and P. D. Hodgson, MnS precipitation in
association with manganese silicate inclusions in Si/Mn deoxidized steel,
Metallurgical and Materials Transactions A, 32 (2001) 1507-1517

[64] N. Park, S. Khamsuk, A. Shibata, N. Tsuji, Occurrence of dynamic ferrite
transformation in low-carbon steel above Aes, Scripta Materialia, 68 (2013)
538-541

[65] J.K. Park, K.H. Kim, J.H. Chung, S.Y. Ok, Deformation-Induced Austenite-to-
Ferrite Massive Transformation in Medium Carbon Steel, Metallurgical And
Materials Transactions A, 39 (2008) 235

[66] H. Yada, Y. Matsumura, K. Nakajima, United State Patent No. 4,466,842,
1984.

[67] T. Inoue, S. Torizuka, K. Nagai, Formation of uniformly fine grained ferrite
structure through multidirectional deformation, Materials Science and
Technology, 17 (2001) 1329-1338

[68] P. J. Hurley, Production of ultra-fine ferrite during thermomechanical
processing of steels, PhD thesis, Monash University, Melbourne, Australia,
1999.

[69] H. Beladi, G. L. Kelly, P. D. Hodgson, Formation of Ultrafine Grained
Structure in Plain Carbon Steels Through Thermomechanical Processing,
Materials Transactions, 45 (2004) 2214-2218

[70] M. Calcagnotto, Y. Adachi, D. Ponge, D. Raabe, Deformation and fracture
mechanisms in fine and ultrafine grained ferrite/martensite dual-phase steels

and the effect of aging, Acta Materialia, 59 (2011) 658-670

135



Literatura

[71] M. Shaban, S. Gozalzadeh, B. Eghbali, Dynamic Strain Induced
Transformation of Austenite to Ferrite during High Temperature Extrusion of
Low Carbon Steel, Materials Transactions, 52 (2011) 8-11

[72] S.J. Xie, P. K. Liaw, H. Choo, Tensile behavior and deformation mechanisms
of bulk ultrafine-grained copper, Journal of Materials Science, 41 (2006) 6328

[73] T. Yokota, K. Sato, M. Niikura, Effects of Alloy System on Spontaneous
Reverse Transformation, Materials Science Forum Vols. 426-432 (2003) 1133—
1138

[74] B. Pawtowski, Critical temperatures of steel AGH University of Science and
Technology Press, Krakow 2012

[75] D. Dziedzic, K. Muszka, J. Majta, Eric J. Palmiere, Effect of strain-induced
reverse transformation on austenite morphology of microalloyed steel, Metal
Forming 2012: proceedings of the 14th international conference on Metal
Forming: September 16-19, 2012, Krakow, Poland, Steel Research International;
spec. ed., (2012) 12551258

[76] D. Dziedzic, K. Muszka, J. Majta, Effect of austenite morphology on ferrite
refinement in microalloyed steel, 5th International Conference on
Recrystallization and Grain Growth, 5-10 May 2013, Sydney, Australia,
Materials Science Forum, 753 (2013) 542-545

[77] S. Rudolph, Composition and Application of Coatings Based on Boron Nitride,
Verlag Schmid GmbH, Freiburg, Germany, Interceram, 42 (1993) 302-305

[78] M. Richert, Inzynieria nanomateriatow i struktur ultra drobnoziarnistych,
Wydawnictwa AGH Krakow, 2006, ISBN: 83-7464-079-0

[79] H. Beladi, Ultrafine ferrite formation in steels through thermomechanical
processing, PhD Thesis, Deakin University, Geelong, Australia 2005.

[80] K. Muszka, Wplyw rozdrobnienia struktury na mechanizmy umocnienia stali
niskoweglowych odksztatcanych plastycznie, rozprawa doktorska, Akademia
Gorniczo-Hutnicza im. Stanistawa Staszica, Krakow 2008.

[81] Electron Back-Scatter Diffraction (EBSD), https://www.ifw-
dresden.de/?1d=349 dostep 15.04.2014.

[82] T. Maitland, S.Sitzman, Electron Backscatter Diffraction(EBSD) Technique

and Materials Characterization Examples, Zhou, Weilie, Wang, Zhong Lin
(Eds.), Scanning Microscopy for Nanotechnology, 2007, ISBN 978-0-387-
39620-0

136



Literatura

[83] T.H. Ahna, K.K. Umb, J.K. Choib, D. H. Kima, K.H. Oha, M. Kima, H.N.
Hana, Small-scale mechanical property characterization of ferrite formed
during deformation of super-cooled austenite by nanoindentation, Materials
Science and Engineering A, 523 (2009) 173-177

[84] V. Basabe, J. Jonas, H. Mahjoubi, Dynamic Transformation of a Low Carbon
Steel at Temperatures above the A.3. IS1J International, 51 (2011) 612618

[85] D. Dziedzic, K. Muszka, J. Majta, Strain-induced austenitic structure in

microalloyed steels, Archives of Metallurgy and Materials. 58 (2013) 745-750

137



Spis rysunkow

Spis rysunkow

Rys.

Rys.

Rys.

Rys.

Rys.

Rys.
Rys.
Rys.
Rys.
Rys.
Rys.
Rys.
Rys.
Rys.
Rys.

Rys.

Rys.

Rys.

2.1 Udzial procentowy r6znych gatunkoéw stali stosowanych w przemysle
motoryzacyjnym [8]. MS (ang. Mild Steels) stale niskoweglowe, HSS (ang.
High Strength Steels) 220 MPa>R.> 400 MPa, VHSS (ang. Very High Strength
Steels) 400 MPa>R> 600 MPa, UHSSVHSS (ang. Ultra High Strength Steels)
600 MPa<R.[9], LWB (ang. laser weldedblanks) technologia tloczenia
spawanych laserowo wykrojow z r6znych tasm [10], TWB — uktady
WICLOCIEMENTOWE. ..ottt st 11

2.2 Udziat procentowy oraz wytrzymatos$¢ na rozcigganie [MPa]stosowanych
obecnie w przemysle motoryzacyjnym gatunkow stali (program FSV BEV) [11]

— a). Schematy PCM wytwarzania stali DP 1 TRIP [5] —b). cccccccvveviiiiiiireene 12
2.3 Porownanie wlasno$ci wytrzymato$ciowych i plastycznych poszczegolnych
EUP StAlL [ 12,13 ] oo e e 14

2.4 Por6éwnanie ferrytu powstatlego w wyniku przemiany statycznej - a) oraz
dynamicznej - b) [25].0g6Ilny schemat zastosowania dynamicznej przemiany
FETTYEYCZIE] = ).ttt ettt ettt ettt et e e e s e esee 17

2.5 Schematy procesow PCM wykorzystujacych dynamiczng rekrystalizacje
ferrytu - a), schemat podstawowej wersji wykorzystywania indukowanej
odksztalceniem przemiany odwrotnej w celu rozdrobnienia ziarna ferrytu - b)

[26]. e st 18
2.6 Poréwnanie koncowych wielkosci ziarna 1 odksztalcenia potrzebnego do ich
uzyskania z wykorzystaniem réznych procesOw [6,25,32].....ccccccervineniinennns 20
2.7. Fragment wykresu Fe-Fe;C z umiejscowieniem gatunkow stali omawianych
W PTACY . c.uttteitteeeitteeeitte et ee ettt e ettt e sttt e sabaeesabeeesabee e st eeebbeeeabteesabbeesabeeeeabeeennneeeanee 22
2.8. Rozpuszczalno$¢ pierwiastkéw mikrostopowych w zaleznosci od
tEMPETATUTY [34]..eeeeiiieiiiee ettt ettt ettt et e e e 23
2.9. Wykres fazowy uktadu Fe-Nb-C z oznaczonym potozeniem skladu stali z
EIUPY HSLA [B35] oottt ettt e e e 23
2.10 Oddzialywanie pomig¢dzy procesem wydzieleniowym indukowanym
odksztalceniem a rekrystalizacjg statyczng [24,25]. ccoovveeiieeeiieieieeeee e 26
2.11. Procesy wydzieleniowe towarzyszace przemianie fazowej [42]. ............... 27
2.12. Pordwnanie r6znych produktow przemian austenitu [43]........cccceeveennenne 28
2.13. Morfologia produktéw przemiany austenitu w zaleznosci od warunkow
JE€ZO0 POWSEAWANIA [43]. 1oevieeiiieeeiee et etee et et ee e et e e e e e s e e snaeeesabeeenseeens 28
2.14. Zalezno$¢ utamka objetosciowego ferrytu iglastego od zawartosci tytanu
[A4 ] ettt 30
2.15 Temperatury krytyczne dla rozpoczecia przemiany masywnej Ty oraz
przemiany martenzytyczne] Mg w stali [46]. .....cccooveiiiiiiiniiiiiiiciceeeee, 31

2.16. Wplyw odksztatcenia na wspotczynniki dyfuzji na przyktadzie fosforu w
zelazie y w 950°C [49]. Porownanie wspdlczynnikow dyfuzji w osnowie i w
dyslokacjach, ze wspotczynnikiem dyfuzji w osnowie zawierajacej nadmiarowe
(wprowadzone przez odksztalcenie) wakancje, - a). Wptyw dyfuz;ji
przyspieszonej powstaniem dodatkowych wakancji oraz dyslokacji na ogdlny
wspOtezynnik dyfuzji - B). .ooceeeeeiiiie e 33
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