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4. Badania wlasne

4.1. Material do badan i operacje technologiczne

Badania przeprowadzono na stalach konstrukcyjnych mikrostopowych typu HSLA (High
Strength Low Alloy) o strukturze ferrytyczno-perlitycznej, jak rowniez stalach
z mikrododatkami o strukturze perlitycznej. Stale pochodzily z wytopow przemystowych bytej
Huty Katowice i Huty Czestochowa. Sktad chemiczny, oznaczenia stali oraz posta¢ i stan
dostarczenia wyroboéw do badan zestawiono w tablicy 4.1 i 4.2. Wyroby dostarczono glownie
w stanie surowym po walcowaniu na goraco, jak réwniez po procesie regulowanego
walcowania wedtug wariantu zaproponowanego w niniejszej pracy.

Operacje technologiczne obejmowaty proces przemystowy regulowanego walcowania
ceownikoéw oszczednosciowych typu 240E realizowany w Walcowni Duzej Huty Katowice.
Procesowi regulowanego walcowania poddano stal gatunku 18G2AND (wg. PN-86/H-84018),
aktualnie S355NL (wg. PN-EN), ktérg oznaczono symbolem K1. Sktad chemiczny badanej
stali podano w tablicy 4.1. Technologia badanych ceownikéw obejmowala nagrzewanie
wlewkow do temperatury austenityzowania 1230°C w czasie 6- ciu godzin, nastgpnie ich
walcowanie w pigtnastu przepustach na walcarce typu zgniatacz, na k¢sy o wymiarach
350 x 385 mm stanowigce wsad do Walcowni Ciaglej Kesisk. Po kolejnym walcowaniu na
goraco kesiska o wymiarach 200 x 220 x 5300 mm stanowity wsad do procesu regulowanego
walcowania profilu typu [240E w Walcowni Duze;.

Proponowany w pracy program regulowanego walcowania badanych ceownikow zaktadat,
zgodnie z kalibrowaniem przemystowym (W.D. Huty Katowice), walcowanie na goraco
wedlug pigciu wariantow rézniacych si¢ temperatura nagrzewania wsadu oraz czasem
przetrzymywania pasma mig¢dzy poszczegolnymi walcarkami. Warunkowalo to temperature
konca walcowania w zakresie 850+950°C. Temperaturg¢ nagrzewania wsadu zmieniano od
1180°C do 1220°C, natomiast czas wytrzymywania pasm na klatkach Z2 I D1 - w zakresie od
30s do 50s.
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4.2. Metodyka badawcza

W pracy zastosowano metody badawcze i modele reologiczne do opisu procesow
i okreslenia mechanizméw umocnienia austenitu wysokotemperaturowego oraz kinetyki
rekrystalizacji dynamicznej, statycznej i wydzielania w badanych stalach odksztalcanych na
goraco. Komplementarnie stosowano typowe metody badan mikrostruktury oraz wihasnosci
mechanicznych gotowych wyrobow otrzymanych w konwencjonalnych i modyfikowanych
technologiach walcowania przemystowego.
W szczegdlnosci, dla zrealizowania celu pracy wykorzystano nastepujace techniki
badawcze:
e Dbadania plastometryczne,
e modelowanie matematyczne i strukturalne procesu odksztalcenia plastycznego na goraco
oraz procesOw rekrystalizacji i wydzielania,
e symulacje fizyczng procesOw walcowania na goraco ksztaltownikoéw oszczednos$ciowych
metoda plastometryczng skrgcania na goraco,
e badania dylatometryczne,
e badania metalograficzne,
e badania strukturalne metoda dyfrakcji rentgenowskiej i elektronowej oraz mikroanalizy
rentgenowskiej i elektronowej mikroskopii skaningowej,

e badania wlasnosci mechanicznych.

4.2.1. Badania plastometryczne

Badania plastometryczne proceséw wysokotemperaturowego odksztatcenia plastycznego
fazy vy stali konstrukcyjnych mikrostopowych przeprowadzono metodg skrecania oraz
osiowosymetrycznego $ciskania [25, 178, 229, 231]. Zastosowanie zroéznicowanych technik
badawczych pozwolilo na komplementarng analize procesow odksztatcenia plastycznego
i rekrystalizacji austenitu badanych stali. Metodg¢ skrecania na goraco zastosowano praktycznie
dla wszystkich gatunkow badanych stali, zar6wno w zakresie analizy odksztatcen ciggtych do
zniszczenia probek, jak i prob przerywanych - dwustopniowych w celu okreslenia kinetyki

rekrystalizacji statycznej i wyznaczenia wykresow RTT (rekrystalizacja, temperatura, czas).

4. Badania wlasne 111



Open Access Library
Volume 2 (20) 2013

Ponadto dla stali mikrostopowej o oznaczeniu B2 i Gl wykonano badania procesu
odksztatcenia na goraco, kinetyki rekrystalizacji statycznej oraz kinetyki proceséw wydzielania
weglikow 1 weglikoazotkéw w celu wyznaczenia wykresow PTT (wydzielanie, temperatura,
czas), w roéznych warunkach odksztalcenia austenitu i czasach wytrzymania izotermicznego

miedzy kolejnymi sekwencjami odksztalcenia.

4.2.1.1. Proby skrecania na goraco

Badania wysokotemperaturowego skrgcania realizowano na plastomerze skretnym
konstrukcji IMZ - Gliwice. Do badan uzyto prébek o $rednicy 6 mm i dtugoéci pomiarowe;j
10 mm (rys.4.1).

Proby wysokotemperaturowego skrecania przeprowadzono:

e metoda ciagglego odksztalcania dla wyznaczenia charakterystyk plastycznos$ci badanych
stali w uktadzie c-g, w zaleznos$ci od temperatury austenityzacji i odksztalcenia oraz
predkosci i stopnia odksztatcenia,

e metoda sekwencyjnego skrecania dla okreslenia kinetyki rekrystalizacji austenitu
po odksztatceniu plastycznym i kinetyki wydzielania weglikow oraz weglikoazotkow
mikrododatkéw wprowadzonych do stali mikrostopowych,

e metoda sekwencyjnego skrgcania symulujgcego  fizycznie proces walcowania
przemystowego dla okreslenia wpltywu wielokrotnego 1 najczeséciej addytywnego
odksztatcania na zmiany struktury i kinetyke rekrystalizacji austenitu.

W celu wyznaczenia krzywych c-¢ austenitu badanych stali mikrostopowych wykonano
proby ciaglego skrecania, ktore obejmowaty:

e nagrzewanie do temperatury austenityzowania z szybkoscig 1,0°/s,

e austenityzowanie w zakresie temperatury 1150+1200°C w czasie 360s,

e chlodzenie do temperatury odksztatcania z szybkoscia v, = 1,0%/s,

e skrecanie probek do zniszczenia w zakresie temperatury (800+1180°C) ze zréznicowaniem
co 50°C, stosujac predkos¢ odksztatcenia od 0,15s ™' do 20s ™.

Nagrzewanie probek do temperatury austenityzowania, chtodzenie oraz wytrzymanie
izotermiczne w temperaturze odksztalcenia prowadzono w oporowym piecu grzewczym

plastometru, w atmosferze argonu. Temperatur¢ austenityzowania i odksztalcania mierzono
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pirometrem radiacyjnym z doktadnoscig +1°. Ozigbianie probek bezposrednio po odksztatceniu

na goraco do temperatury pokojowej realizowano strumieniem wody z uktadu hydraulicznego

plastometru. Podczas prob skrgcania rejestrowano: moment skrecajacy (Ms), site osiowa (P,),

czas skrecania (t,) oraz liczbg obrotow (n). Zarejestrowane parametry proby pozwolity

na wyznaczenie krzywych ptyniecia 6-€. Obliczenia napre¢zenia (o), jak rowniez odksztatcenia

(e) 1 odpowiadajacego mu stopnia gniotu zrealizowano w oparciu o opracowania wlasne

[87,115,116] i dane literaturowe [25,129+130]. Parametry proby ciaglego skrecania na goraco

badanych stali zestawiono w tablicy 4.3.
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Rysunek 4.1. Probka do badan na plastometrze skretnym

Tablica 4.3. Parametry proby ciggtego skrecania na gorgco badanych stali

Parametry odksztalcenia
Lp. Oznacz.e nie Temperatura Temperatura Predkos¢
stali austenityzacji odksztalcenia odksztalcenia
[°C] [°C] sl
1. Bl 1150 850+1050 * 0,15;0,8; 4,4; 8,8; 18,5
2. B2 1150 850+1050 * 0,15;0,8; 4,4; 8,8; 18,5
- * . .36 .
3 K1 1200 850 11151(2)0: H;&g 1150, 0,13; 0,811’,3?,162‘,%55, 15,9
4. K2 1250 850+1150 * 0,068; 0,8; 4,6; 8,9; 13,6; 19,0
5. S0 +S9 1200 800+1000 * 1,0; 10,0

* temperatura stopniowana co 50°C

Proby sekwencyjnego skrecania przeprowadzono dla okreslenia kinetyki rekrystalizacji

po odksztalceniu na goraco stali ferrytyczno-perlitycznych z mikrododatkami Nb, Ti i N,

o oznaczeniu B1, B2, K1 i S9 oraz stali perlitycznych (S0+S8) z mikrododatkami Nb, V, Ti, B

i N oraz podwyzszonym stezeniu Cr i Si (S6+S8).

4. Badania wlasne
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Proby skrecania sekwencyjnego (rys. 4.2) obejmowaty:

e nagrzewanie do temperatury austenityzowania (t,) z szybkoscia 1,0%s,

e austenityzacj¢ w zakresie temperatury (1130+1200°C) w czasie 360s,

e chtodzenie do temperatury odksztatcania z szybkoscia 1,0%s,

e odksztalcenie do wartosci €, w zakresie (800+1050°C), wytrzymanie izotermiczne w czasie
od 0,7s do 2000s i kolejne odksztatcenie do zniszczenia probki.

Stopien rekrystalizacji statycznej okreslany réwniez jako stopien migknigcia, frakcja
zrekrystalizowana lub stopien zaniku umocnienia odksztatlceniowego austenitu badanych stali
wyznaczono z zaleznosci [44, 87, 230]:

X(@) = (H) -100 [%] (4.1)
gdzie:

X(7) - stopien rekrystalizacji

M, - maksymalny moment skrecajacy we wstgpnym etapie odksztalcenia

M,;, M; - moment skrecajacy odpowiadajacy umownie granicy plastycznos$ci materialu we
wstepnym i koncowym etapie skrecania.

Wyniki badan kinetyki rekrystalizacji statycznej wykorzystano do wyznaczenia zalezno$ci
stopnia rekrystalizacji od temperatury i czasu wytrzymania izotermicznego. Zaleznosci
te przedstawiono na wykresach RTT (rys. 5.21, 5.23, 5.26, 5.28, 5.34) (rozdz. 5.2). Parametry

proby sekwencyjnego - dwustopniowego skrecania na goraco przedstawiono w tablicy 4.4.

Moment skrecajgcy

_M2
M
s
-~

= e

Czas

Rysunek 4.2. Schemat dwustopniowego skrecania na gorgco i charakterystyczne wielkosci
do wyznaczenia stopnia rekrystalizacji statycznej
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Proby sekwencyjnego skrecania wykorzystano roéwniez do zbadania wplywu
izotermicznego wytrzymania na proces wydzielania statycznego w nieodksztatconym
austenicie stali B2. Probki poddane tej probie austenityzowano w 1150°C, w czasie 360s,
schtadzano do temperatury odksztalcenia 900°C z szybkoscig ok. 1,0°/s 1 wytrzymywano
izotermicznie w czasie od 6s do 1800s, po czym odksztalcano do € = € . Analiza wartosci
odksztatcenia (g,) odpowiadajacego maksymalnemu napre¢zeniu na krzywych c-e¢ w funkcji
czasu izotermicznego wytrzymania przed odksztalceniem pozwolita na ustalenie
charakterystycznych czaséw poczatku (Ps) 1 konca (Py) procesu wydzielania
w nieodksztalconym austenicie stali B2 [171].

Proby sekwencyjnego skrecania stali przeprowadzono rowniez w celu symulacji fizycznej
procesu walcowania ksztaltownika oszczednosciowego [240E ze stali K1 w zakresie
temperatury (1130+850°C), stosujac stala predko$é¢ odksztalcenia ( ¢ = 4 s). Proby
obejmowaty:

e austenityzowanie stali w temperaturze 1150°C w czasie 360s, z szybko$cig grzania v=1°/s,

e chlodzenie do temperatury odksztatcenia 1130°C (vg,=1°/s),

e odksztalcenie sekwencyjne symulujace przemyslowy proces walcowania ceownika
oszczednosciowego typu 240E w zakresie temperatury (1130+850°C) z optymalizacja
temperatury odksztalcania na przedostatniej klatce walcowniczej (D1) (1000°C, 950°C
1 900°C) oraz ostatniej klatce (D2) (900°C i 850°C),

e ozicbienie probek w wodzie lub chlodzenie na powietrzu po okreslonych cyklach skrecania
na goraco.

W probie symulacji przyjeto odksztatcenie €=0,81 odpowiadajace wartosci $redniego
gniotu w poszczegdlnych przepustach. Czasy izotermicznego wytrzymania pomigdzy
kolejnymi odksztalceniami odpowiadaly czasom przebiegu pasma pomiedzy poszczegdlnymi
klatkami walcowniczymi. Po 11-tym cyklu odksztatcenia przeprowadzono badania kinetyki

procesu rekrystalizacji statycznej badanej stali.
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Tablica 4.4. Parametry proby sekwencyjnego skrecania na gorgco badanych stali
z mikrododatkami

Temperatura Parametry dwustopniowej proby skrecania
Lp. Oznacz.enie austenityzacji Temperatura Stopien Predkosé
stali T, [°C] odksztalcenia odksztalcenia |odksztalcenia
Ty [°C] € gls’]
1. B1 1150 900+1050* 0,68 4,4
2. B2 1150 900+1050* 0,68 4.4
850 2,04
1150 950 1,36 3,6
1050 1,09
3 K1 3.83
1130 900+1050* po 10-tym 4,0
odksztalceniu
1,22; 1,36;
= * ’ s Lo ’
4. SO 1200 8001000 1.63: 1.09 1,0
0,81; 1,09;
= * > s o >
S. S1 1200 800+1000 1.36: 1.49 1,0
6. S7 1200 800+1000* 1,09; 1,22; 1,36 1,0

* - temperatura stopniowana co 50°C

4.2.1.2. Proby sSciskania na goraco

Badania plastometryczne metodg osiowosymetrycznego Sciskania na  gorgco
przeprowadzono dla stali G1 celem okre$lenia:

e wplywu parametrow wysokotemperaturowego $ciskania, takich jak: temperatury
austenityzowania, temperatury, stopnia i predkosci odksztalcania na przebieg krzywych
ptynigcia 6-¢,

e wplywu parametrow odksztalcenia na goraco na przebieg zdrowienia i rekrystalizacji
statycznej metoda relaksacji naprezen,

e wplywu izotermicznego wytrzymania po odksztalceniu plastycznym na goraco na proces
wydzielania statycznego w austenicie.

Badania osiowo - symetrycznego $ciskania na gorgco zrealizowano na symulatorze Gleeble

3800 stosujac probki walcowe o $rednicy 7 mm i dlugosci 8,4 mm. Nagrzewanie probek

w symulatorze realizowano metoda oporowa, w atmosferze argonu. Dla zmniejszenia

wspotczynnika tarcia powierzchnie czotowe probek pokrywano grafitem i folig tantalowa.

116 E. Kalinowska-Ozgowicz
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Proby $ciskania cigglego do wartosci € = 1,2 przeprowadzono na probkach austenityzowanych
w zakresie temperatury (1100+1250°C) i odksztalcanych w zakresie temperatury
(800+1250°C) z predkoscia odksztalcania (¢) ok. 1,0s™, 3,65, 9,555 i 18,55s™". Bezposrednio
po probie $ciskania probki ozigbiano w wodzie, w celu zamrozenia efektéw odksztalcenia
plastycznego na goraco. Procesy zdrowienia i rekrystalizacji statycznej zachodzace w stali G1
badano metodg relaksacji naprezen po odksztatceniu do wartosci € wynoszacej: 0,2; 0,3; 0,4
i 0,6 z predkoscia €=1,0 s w zakresie temperatury (800+1100°C) - tablica 4.5. Temperatura
austenityzowania wynosita 1200°C. Szybkosci nagrzewania i chlodzenia oraz czasy
wygrzewania w temperaturze austenityzowania i odksztatcania przyjeto jak w probach ciaglego
odksztalcenia.

Proces statycznego wydzielania zbadano w temperaturze 1100°C wykorzystujac:

e wygrzewanie izotermiczne w czasie od 1+1800s z koncowym odksztalceniem &=1,0

i predkoscia £=1,0 5™,

e wygrzewanie izotermiczne w czasie od 1+10800s po wstepnym odksztalceniu €=0,2 przy
é=1,0s".

Symulator Gleeble wyposazony jest w zespot pomiarowy instalowany w systemie
Hydrawedge, ktory pozwala na doktadng realizacj¢ zaprogramowanych badan. Podczas proby
Sciskania rejestrowana jest temperatura probki, warto$¢ sity dzialajacej na probke oraz
przemieszczenie narzedzia z czestotliwoscia 50 Hz. Wartos¢ sity i przemieszczenia narzedzia

jest podstawg obliczen chwilowego naprezenia uplastyczniajacego i odksztatcenia.

Tablica 4.5. Parametry proby sciskania stali G1 z predkoscig odksztalcenia §=1,0s"
na symulatorze Gleeble

Parametry proby $ciskania
Temperatura
Lp. austenityzacji Temperatura Stopien
T, [°C] odksztalcenia odksztalcenia
Taer [°Cl €
1. 800 0,2; 0,3
2. 900 0,2,0,4, 0,6
1200
3. 1000 0,2,0,3,0,4
4. 1100 0,2,0,3,0,4,0,7
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Naprezenie uplastyczniajgce w probie osiowosymetrycznego S$ciskania obliczane jest

z réwnania [9, 230]:

P=o,(1+7%) (4.2)

gdzie:

P - ci$nienie dziatajace na powierzchni¢ podstawy probki, obliczane ze wzoru P =

>

>

F - sita dzialajaca na probke,

A - $rednia powierzchnia probki (iloraz objetosci do chwilowej wys. probki),
Op- naprezenie uplastyczniajace,

m - czynnik tarcia,

d - chwilowa $rednica probki,

H - chwilowa wysokos¢ probki,

Odksztatcenie probki (€) wyznaczane jest natomiast z zaleznosci logarytmiczne;j:

H

e=In (—) (4.3)
gdzie:

Ho - wysoko$¢ poczatkowa probki,

H - wysokos$¢ konicowa probki.

Predkos¢ odksztatcenia () okresla zalezno$¢ przyrostu odksztatcenia (de) w czasie (dt):

de
dt

4.4
Dla duzych predkosci odksztatcania (¢ > 5) warto$¢ naprezenia uplastyczniajacego jest

korygowana ze wzgledu na wzrost temperatury probki [9].

4.2.1.3. Analityczny opis krzywych plyniecia i rekrystalizacji w procesie
odksztalcenia na goraco

Do analitycznego opisu krzywych napr¢zenie-odksztalcenie badanych stali odksztalconych
na goraco przez skregcanie i $Sciskanie wykorzystano model reologiczny Sellarsa [181+183].
Model ten uwzglednia wptyw procesu rekrystalizacji dynamicznej na warto$¢ naprezenie
plynigcia materiatu odksztalcanego. Zapis matematyczny modelu przedstawiono w postaci
zaleznosci (3.17, rozdz. 2.3). Zastosowany model reologiczny opisany réwnaniem (3.17),

w ktérym WyStquje 16 WSpélczynnikéw o, ass(e)s Olgs, Mo, Ngge, Ngsy Aoy Assey Assa qi> 92, Ccy Ncs
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C,, N i energia aktywacji (Qqer) jest aktualnie najbardziej uniwersalny i najczesciej stosowany
w  modelowaniu  procesow  wysokotemperaturowego  odksztalcenia  plastycznego
i rekrystalizacji w materiatach metalicznych o matej EBU, poniewaz pozwala trafnie
odzwierciedli¢ zachowanie si¢ materiatu podczas rekrystalizacji dynamicznej. Jednak trudnosci
z wyznaczaniem tych wspotczynnikow sa jednym z gléwnych czynnikow ograniczajacych
powszechne stosowanie tego modelu do symulacji procesow przerobki plastyczne;.
Identyfikacje wspotczynnikow modelu przeprowadzono na podstawie metody analizy
odwrotnej, ktéra wykorzystuje techniki optymalizacji w celu wyznaczenia parametréw modelu.
Optymalizacje tych parametréw krzywej ptynigcia Tegarto-Sellarsa przeprowadzono
numerycznie przy pomocy projektu obliczeniowego Scilab. Natomiast do poszukiwania
minimum funkcji celu wykorzystano algorytm Simplexu Neldera i Meada, stosowany
w obliczeniach modelowych przez autoréw pracy [184]. Do wyznaczenia wspotczynnikéw
tego modelu wykorzystano wyniki badania odksztalcenia stali skrecanych na goraco
w ustalonych warunkach eksperymentu (tablica 4.3 i 4.4). W opisie analitycznym krzywych
o-¢ dla stali Gl, uzyskanych w wyniku proby jednoosiowego $ciskania oprécz wpltywu
temperatury, predkosci i stopnia odksztalcenia analizowano stan strukturalny materiatu,
a mianowicie: wielkos$¢ pierwotnego ziarna austenitu (d,), ujeta w czynniku R réwnania (3.17).
W modelu reologicznym zastosowano nast¢pujace rownania konstytutywne opisujace:

e odksztalcenie krytyczne &, dla zapoczatkowania rekrystalizacji dynamiczne;j:

e, =0,88 &, 4.5)
e odksztalcenie &, dla warto$ci 0 p,y:

& = 4,3784-107d 0200701694 (4.6)
e objetos¢ zrekrystalizowana:

Xggn =1 - exp [-1,70295(%)"52] 4.7)

4.2.2. Badania dylatometryczne

Badania dylatometryczne przeprowadzono w celu wyznaczenia krzywych ciaglych
przemiany austenitu przechtodzonego (OCTP() oraz temperatury krytycznej A;i Mg stali G1.
Do wyznaczenia tych krzywych zastosowano dylatometr bezposredni DIL 805 A/D firmy Bahr

Thermoanalyse GmbH z glowica pomiarowag LVDT, zapewniajacy realizacje szybkosci
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chlodzenia w zakresie od 80°/s do 0,5°/s. Badania realizowano na prébkach walcowych
o dhugosci 7 mm i $rednicy 4 mm. Probki austenityzowano w temperaturze 1200°C przez 30s,
w prozni o podcisnieniu <10 mbar, a nastgpnie chtodzono z szybkoscia 3°/s do temperatury
900°C i odksztatcano z predkoscia €=1,0 s oraz stopniem odksztalcenia e=1,2. Koficowe
ozigbianie probek do temperatury pokojowej z szybkoscia powyzej 0,53°/s realizowano w
strumieniu argonu. Przyjete parametry badan dylatometrycznych odpowiadaty parametrom

prob osiowo - symetrycznego $ciskania na symulatorze Gleeble 3800.

4.2.3. Badania strukturalne

Badania strukturalne stali konstrukcyjnych mikrododatkami prowadzono metodami
komplementarnej obserwacji metalograficznej przy uzyciu mikroskopii §wietlnej, jak rowniez
mikroanalizy rentgenowskiej oraz analizy fazowej wykorzystujac transmisyjng i skaningowsg
mikroskopi¢ elektronows. Przedmiotem badan metalograficznych byta najczgéciej ocena
pierwotnej wielko$ci ziarna austenitu w stanie odksztalconym plastycznie lub
zrekrystalizowanym statycznie po odksztalceniu wysokotemperaturowym, jak roéwniez opis
stanu wydzielen weglikow i1 weglikoazotkow wprowadzonych do stali mikrododatkow
stopowych. Okreslenie sktadu fazowego stali, jak rowniez morfologii osnowy martenzytycznej
po przemianie y — o 1 stanu wydzielen po réznych etapach odksztalcenia
wysokotemperaturowego austenitu  wymagalo uzycia metod dyfrakcji elektronowej
i rentgenowskiej oraz metody MAR o duzej zdolnosci rozdzielczej, jak rowniez stosowania
metod analitycznych z zakresu generowania dyfrakcji teoretycznych wymagajacych

wspomagania komputerowego.

4.2.3.1. Obserwacje metalograficzne w mikroskopie Swietlnym

Badania metalograficzne mikroskopowe przeprowadzono na zgtadach wzdtuznych probek
odksztalcanych na gorgco metodg skrecania i $ciskania oraz ozigbianych w wodzie lub na
powietrzu. Obserwacje struktury wykonano przy uzyciu mikroskopu Leica MEF4A,
VACUTHERM-Reichert (Austria) oraz OLYMPUS GX71 (Japonia), przy powigkszeniach

do ok. 2000x oraz opcjonalnie w $wietle spolaryzowanym. Do ujawnienia ziarn pierwotnego
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austenitu stosowano trawienie nasyconym roztworem wodnym kwasu pikrynowego Mi7Fe
w temperaturze 70°C. W pozostatych przypadkach zgtady trawiono w odczynniku Mi7Fe (Nital).
Bezposrednie obserwacje pierwotnych ziarna austenitu stali perlitycznej podczas
nagrzewania do temperatury austenityzowania 1 wygrzewania w tej temperaturze
przeprowadzono w mikroskopie typu Vacutherm wyposazonym w komorg¢ prézniowa,
oporowy uktad grzejny i uktad optyczny zabezpieczony ptytkami ze szkta kwarcowego.
Pomiar $redniej $rednicy ziarna pierwotnego austenitu wykonano normatywnie metoda
zliczania przeci¢¢ granic ziarn na minimum siedmiu reprezentatywnych polach obserwacji.

Wyniki pomiaréw opracowywano statystycznie dla przedziatu ufnosci P=0,95.

4.2.3.2. Obserwacje w transmisyjnym i skaningowym mikroskopie
elektronowym

W celu okreslenia mikrostruktury i stanu fazowego oraz dokonania identyfikacji faz
mi¢dzyweztowych w badanej stali (G1) po wybranych etapach odksztalcenia na goraco,
rekrystalizacji 1 wydzielania przeprowadzono obserwacje metalograficzne technika
transmisyjnej mikroskopii elektronowej (TEM) z zastosowaniem selektywnej dyfrakcji
elektrondw i spektroskopii energii rozproszonej. Do badan uzyto skaningowo-transmisyjnego
mikroskopu elektronowego S/TEM Titan 80-300 firmy FEI, wyposazonego w polowe dziato
elektronowe XFEG z emiterem Schottky’ego, spektrometr dyspersji energii EDS, zewnetrzny
filtr energii do obrazowania EFTEM i do spektroskopii EELS oraz uktad trzech detektorow
BF/ADF/HAADF do pracy w systemie skaningowym. Obserwacje prowadzono w zakresie
energii 245+300 kV, w klasycznym systemie pracy TEM o rozdzielczosci obrazu sieci
przestrzennej ponizej 0,10um oraz w systemie skanowania wigzki po powierzchni (STEM)
z rozdzielczo$ciag do 0,14 nm. Dziato polowe mikroskopu pozwalat na ogniskowanie wiazki
elektronow do 0,3 nm podczas obserwacji obrazéw z wysoka rozdzielczoscia (HRTEM)
co umozliwito wykonanie mikro i nanodyfrakcji. Zastosowanie filtrowania energii elektronow
pozwolito tez na uzyskanie obrazow mikrostruktury (EFTEM) o wyraznym kontrascie,
zaleznym od masy atomowej sktadnikow mikrostruktury oraz wykonanie mikro i nanoanalizy

chemicznej metodg spektroskopii strat energii elektronow (EELS).
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Obserwacje mikrostruktury przeprowadzono na preparatach wykonanych w postaci folii
i lamelek. Folie otrzymywano w procesie $cieniania mechanicznego i polerowania jonowego
wykorzystujac polerke typu PIPS firmy Gatan. Natomiast preparaty w postaci lamelek
o wymiarach 20 x 8um wycinano zbiezng wigzka jonéw galu z okreslonego obszaru przekroju
poprzecznego probki, a nastgpnie pocieniano wigzka tych jonéw do grubosci ok. 50+70 nm
w urzadzeniu FIB Quanta 3D200 firmy FEI. Proces przygotowania preparatu - lamelki
obserwowano in-situ przy uzyciu skaningowego mikroskopu elektronowego.

Procedure identyfikacji faz na podstawie dyfrakcji elektronowej wspomagano programem
komputerowym ELDYF [232] umozliwiajacym wskaznikowanie i symulacje¢ elektronogramow
oraz tworzenie tablic z wartosciami d(hkl) i I(«), wlasnej bazy uzytkownika, jak rowniez
korzystanie z baz danych strukturalnych typu: parametry sieci (ASTM), pozycje atomow
(Pearson, WyckofY) i tablic krystalograficznych [233+235].

Badania fraktograficzne probek ze stali K1 po probie udarnosci w zakresie temperatury
od 20°C do -40°C, jak rowniez badania metalograficzne stali G1 po $ciskaniu na gorgco
i chtodzeniu w wodzie oraz na powietrzu przeprowadzono przy wykorzystaniu elektronowego
mikroskopu skaningowego SUPRA 35, firmy ZEISS z systemem mikroanalizy sktadu
chemicznego EDS. W badaniach stosowano detektor boczny oraz wewnatrzsoczewkowy,
wykorzystujac detekcje elektronéw wtornych. Obserwacj¢ przeprowadzono przy napigciu

przyspieszajacym 20 kV i powigkszeniu do 300 tys. razy.

4.2.3.3. Badania rentgenograficzne

Badania rentgenograficzne przeprowadzone metoda dyfraktometryczng obejmowaty
rentgenowska analiz¢ fazowa jakosciowa (RAFJ) izolatow otrzymanych z roztwarzania
elektrochemicznego stali Gl w stanie réwnowagi termodynamicznej - po rozpuszczeniu
mikrododatkow w roztworze y, w temperaturze austenityzacji 1200°C oraz po ich wydzielaniu
w temperaturze odksztatcenia 900°C i 1000°C. Procesy roztwarzania anodowego probek
masywnych wykonano w 5% - owym wodnym roztworze kwasu HCI przy napieciu 0,25 V
i gestosci pradu 10 mA/cm” w czasie 48 godzin. Produkt roztwarzania ptukano i wirowano,
a w koncowym etapie suszono w temperaturze 65°C przez 24 godziny.

Probki do roztwarzania poddano obrobece cieplnej polegajacej na wyzarzaniu

w temperaturze 1200°C przez 1 godzing z nastgpnym rownowagowym przesycaniem roztworu
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v podczas chlodzenia w zakresie temperatury (1100+-900°C) i ozigbieniem w wodzie do
temperatury pokojowej, wzglednie dlugotrwatemu (24 godz.) wyzarzaniu w temperaturze
900°C lub 1100°C z bezposrednim ozigbieniem w wodzie. Zastosowane parametry obrobki
cieplnej mialy na celu zapewnienie tworzenia si¢ faz = mi¢dzyweztowych
w termodynamicznych warunkach rownowagi fazowej. Identyfikacja wydzielen utworzonych
w warunkach réwnowagi fazowej moze stanowi¢ baz¢ poréwnawcza dla oceny wplywu
parametréw procesowych na efekt wydzielania i mechanizmy umocnienia w badanym
materiale i stosowanych warunkach przerébki cieplno-plastyczne;.

Badania rentgenograficzne izolatow prowadzono na dyfraktometrze XRD7 firmy Seifert -
FPM . Do badan wykorzystano promieniowanie charakterystyczne anody CoAK, filtrowane Fe,
przy napigciu 35 kV i natezeniu pradu anodowego 25 mA. RAFJ przeprowadzono w zakresie
katow 20 od 10° do 100°, odpowiadajacych odleglosciom migdzyptaszczyznowym dyy
od 1,027 nm do 0,1168 nm. W badaniach izolatow wykorzystano uchwyty z monokrysztahu Si,
tzw. background-zero holders, ktéore nie generuja wilasnego obrazu dyfrakcyjnego
w badanym zakresie katowym stosowanym zwykle w dyfrakcji proszkowej. Tym sposobem
zapewniono warunki eksperymentu, w ktérych otrzymane dyfraktogramy reprezentuja tylko
i wylacznie material badanej probki.

Obliczenia udzialow skladnikow fazowych izolatbw wykonano metoda Rietvelda.
W obliczeniach nie uwzgledniono azotkéw wanadu (VN) ze wzgledu na silny efekt
mikroabsorpcyjny wystepujacy przy promieniowaniu Aco.

Identyfikacje faz weglikow 1 azotkdw badanych izolatdow dokonano na podstawie danych

katalogowych PDF-2 stosujac oprogramowanie firmy Seifert.

4.2.4. Badania wlasnosci mechanicznych ksztaltownikow po regulowanym

walcowaniu

Badania wtasnosci mechanicznych ceownikéw oszczedno$ciowych typu 240E po réznych
wariantach procesu regulowanego walcowania w warunkach przemystowych przeprowadzono
zgodnie z norma PN-EN 10002-1:2004 przy wykorzystaniu uniwersalnej maszyny
wytrzymatosciowej typu Instron 1115 w zakresie obcigzenia do 10 MN, stosujac szybkos¢

rozciggania 20 mm/min i normatywne probki ptaskie i walcowe.
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Proby udarnosci (KCV) ksztattownikow ceowych [240E wykonano zgodnie z norma
PN-EN ISO 148-1:2010 stosujac mtot udarnosciowy Charpy’ego firmy Alpha. Badania udarnosci
przeprowadzono w zakresie temperatury od 20°C do -50°C na probkach normatywnych pobranych

z ceownikow wzdhuz kierunku walcowania.
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