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4. Material i metodyka badan
4.1. Material do badan
Materiat do badan stanowily dwie nowo opracowanc doswiadczalne stale wysoko-

manganowe typu Mn-Si-Al o zroznicowanym stezeniu wegla, dla ktorych przyjeto oznaczenia
X8MnSiAINDbTi25-1-3 dla stali A oraz X73MnSiAINbTi125-1-3 dla stali B (tabl. 4.1). Sklad

Tablica 4.1. Skiad chemiczny badanych stali

Stezenie masowe pierwiastkow [%]
C Mn | Si Al | Nb Ti P S Ce | La | Nd 0] N

Oznaczenie stali A = X8MnSiAINbTi25-1-3
0,08 | 24,60| 0,91 | 3,10 | 0,040|0,024|0,002 | 0,003 |0,005|0,001| 0,002 |0,0004 0,0039

Oznaczenie stali B — X73MnSiAINbTi25-1-3

0,73 125,50 1,30 | 3,20 | 0,0470,027|0,005| 0,005 |0,004|0,002| 0,001 |0,0006 0,0079

chemiczny badanych stali dobrano tak, aby uzyskac stale o strukturze austenitycznej typu
TWIP, roznicujac w nich przede wszystkim stezenie wegla. Pozwoli to oprocz analizy wpltywu
wegla na strukture badanych stali, na analize zagadnien zwigzanych z odksztalceniem plas-
tycznym i wlasno$ciami mechanicznymi badanych stali na ich zastosowanie w elementach
spawanych oraz wymagajacych innych technologii laczenia, np. w strukturze konstrukcji
pojazdu. Wysokie stezenie ok. 25% Mn w sktadzie chemicznym badanych stali oraz ok. 1% Si
1 ok. 3% Al przy wprowadzeniu kontrolowanego stezenia mikrododatkow Nb i Ti o silnym
powinowactwie chemicznym do C i N powoduje, ze podczas obrobki plastycznej na goraco
w odpowiednio dobranych warunkach, dyspersyjne azotki, weglikoazotki 1 wegliki, wydzie-
lajac si¢ na dyslokacjach w austenicie odksztalconym plastycznie na goraco, hamuja rozrost
zlarn zrekrystalizowanego austenitu, co ulatwia wytworzenie struktury drobnoziarnistej 1 tym
samym zwigkszenie wytrzymatosci stali. Wyraznie wigksze st¢zenie Al niz Si w badanych
stalach ma eliminowa¢ niekorzystne oddzialywanie tego pierwiastka na lejnos¢ stali 1 stan
powierzchni blach w procesie walcowania, a takze problemy ze zwilzalnoscia blach w pro-
cesach cynkowania galwanicznego [41. 165].

Wytopy badanvch stali o masi¢ 25 kg wykonano w piecu laboratoryjnym prozniowym

indukcyjnym VSG-50 firmy Balzers. Piec ten sktada si¢ z wykonanej ze stali nierdzewnej,
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chtodzone; woda komory prozniowe), w kiérej umieszczona jest cewka indukcyjna wraz
z monolitycznym tyglem ceramicznym, wykonanym z masy magnezjowo-spinelowej Al,Os-
MgQO, osadzonym w cewce z masy ubijanej na sucho i wypalanym wg zadanego programu
temperaturowo-czasowego, oraz stanowiska do odlewania (rys. 4.1). Wsad, ktorego podstawe
stanowito zelazo ARMCO gatunku 04JA o skladzie chemicznym: 0,02% C, 0,23% Mn,
0,02% Si, 0,036% Al, 0,009% P, 0,006% S, 0,02% Ni, 0,02% Cr i 0,02% Cu w postaci pretéw,
scisle ulozono we wlewnicy. Wymagany sklad chemiczny uzyskano uzupehiajac wsad

w postaci zelaza ARMCO o dodatki w postaci wegla (grafit), elektrolitycznego manganu,

szczono w przegrodach zasobnika pieca w kolejnosci ich wprowadzania do kapieli. Po zata-
dowaniu wsadu, w piecu wytworzono podci$nienie 10-20 Pa i uruchomiono jego nagrzewanie.
W momencie rozpoczgcia si¢ topienia wsadu wprowadzono dodatkowo do pieca argon
utrzymujac cisnienie na poziomie 20-35 kPa przy wytaczonym uktadzie prézniowym pieca. Po
osiggnigeiu catkowitego roztopienia wsadu wykonano odgazowanie kapieli, stosujac wstgpnie
pulsacyjne wytwarzanie prozni, a nastgpnie ciaglte przy cisnieniu koncowym ponizej 20 Pa

przez 30 miut. Odtlenianie kapieli metalowe) wykonano w atmosferze argonu przy cisnieniu

Rysunek 4.1. Schemat pieca laboratoryjnego prozniowego indukcyjnego
VSG-50 firmy Balzers (na podstawie maieriatow M7 Gliwice)

4. Materiat i metodyka badan 51



Open Access Library
Volume 7 (25) 2013

okoto 30 kPa za pomoca alummium, kitérego mase dozowano z uwzglednieniem uzyskania
odpowiedniego stgzenia aluminium jako dodatku stopowego w badanych stalach. Po odtle-
nieniu wprowadzono stopniowo pozostate dodatki stopowe krzem i mangan oraz nastepnie
zelazo-niob, wegiel i tytan, mieszajac intensywnie kapiel metalowa dla ujednorodnienia

1 calkowitego rozpuszczenia sie poszezegolnych skia-

dnikow. Po wprowadzeniu dodatkdéw stopowych obie

stale poddano modyfikacji wtracen niemetalicznych za
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wka (rys. 4.2) pobierano probke do analizy skfadu
chemicznego. Temperatur¢ kapieli metalowej utrzy-

mywano w zakresie 30-50°C powyzej temperatury

likwidus dla danego gatunku stali. Po odlaniu wytopu

przez ok. 60 min oczekiwano az zakrzepnie glowa

wlewka, a nastgpnie otwarto komorg pieca. Dalsze @122 mm
P 145 mm

I

stygnigcie wlewka we wlewnicy wykonano w po-
wietrzu. Wlewki wyjmowano wlewnicy na zimno po  Rysunek 4.2. Zwymiarowany szkic
uplywie 20 godzin od odlewania, uzvskanego wlewka z badanych stali

Nastepnie odcigto gtowg wlewka na wysokosci 5-10 mm ponizej dna jamy skurczowej oraz
stope na wysokosei 30 mm od dna wlewka. Tak przygotowane wlewki kuto swobodnie na
szybkobieznej prasie hydraulicznej firmy Kawazoe o maksymalnym nacisku do 300 MN na
ptaskowniki o przekroju prostokatnym 20x210 mm po nagrzaniu ich w piecu kuzniczym

gazowym w zakresie temperatury od 1200°C do 900°C. W czasie kucia stosowano dogrze-

wanie miedzyoperacyjne, aby nie nastepowalo schtodzenie kutego materiatu ponizej 900°C.

4.2. Proby technologiczne walcowania stali na goraco

Z wytworzonego materiatu wykonano probki do badan, natomiast cze$¢ ptaskownikow

an ~Al~in ~ xralaniramia a anracrs na 1 imi: A~ DAL
CUINUIVEILZLL YL WdllLUWwdllld 1lla guldlu 1la LAl uvu ruvi-

przemystowe] Symulacji walcowania (LPS-modut B). Ptaskowniki z badanych stali uzyskane
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po kuciu swobodnym poddano obrdbcee cieplno-mechaniczne) w zespole walcowniczym jedno-
klatkowym nawrotnym duo do walcowania na goraco blach arkuszowych oraz pretow
kwadratowych wraz z urzadzeniami do nagrzewania i prowadzenia zaawansowanych procesow
regulowanego walcowania i chlodzenia — Linii do Pélprzemystowej Symulacji (LPS) (modut
B), ktorej zdjecie oraz schemat blokowy przedstawiono na rysunku 4.3. W sktad modulu B
LPS wchodzg m.in.:

1. piec grzewezy komorowy z wysuwanym trzonem umozliwiajacy nagrzewanie wsadu do

temperatury 1400°C, grzany oporowo, z mozliwoscig pracy w atmosferach ochronnych

2. hydrauliczny zbijacz zgorzeliny o roboczym ci$nieniu strumienia wody 25 MPa,

3. samotoki z mozliwoscig wspotpracy z tunelami izotermicznymi z opcja dogrzewania do
temperatury maksymalnej 500°C,

4. klatka walcownicza nawrotna typu duo o srednicy walcow D=550 mm (opcjonalnie moze
pracowaé jako typ kwarto D=420/D130 mm) i szerokosci waicow =700 mm oraz
maksymalnej sile nacisku na walce 2,5 MN 1 maksymalnej liniowe] predkoseci walcowania
wynoszacej 1,7 m/s,

5. stanowisko do poprzecznego cigcia gazowego walcowanego pasma (blachy, preta),

6. chtodnica natryskowo-nadmuchowa, mozliwos¢ chlodzenia woda, powietrzem 1 miesza-
ning wodno-powietrzna w czasie 1 po walcowaniu w zakresie temperatury od 1100°C do
20°C,

7. piec komorowy ze stalym trzonem, grzany oporowo, do obrobki cieplnej (regulowanego
studzenia) w zakresie od 1100°C do 20°C, z mozliwoscia pracy w atmosferach ochronnych
(np. Ar),

8. zbiornik z cieczg chtodzacg z wyposazeniem pomocniczym do szybkiego chlodzenia przez
zanurzenie,

9. system sterowania 1 oprzyrzadowanie pomiarowe linii.

Srednica walcow LPS wynosi 550 mm, a ich predkos¢ liniowa 0,74 m/s. Zaktadajac, ze
wielko$¢ zadawanego gniotu przez LPS jest uwarunkowana dopuszczalna sita nacisku pasma
na walce ustalono warunki walcowania na goraco. Sil¢ nacisku w czasie walcowania wyznacza

si¢ obliczajac sredni nacisk jednostkowy. Wlasciwe opisanie tej wielkosci dla rzeczywi-

procesu, dlatego tez po wykonaniu analizy uznano, ze do wyznaczenia sredniego nacisku
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Rysunek 4.3. a) Widok Linii do Potprzemystowej Symulacji (LPS) (modut B) w Instytucie
Metalurgii Zelaza w Gliwicach (fot. autoraj, b) klatka walcownicza duo w czasie pracy
(fot. IMZ Gliwice), c) schemat blokowy LPS

jednostkowego, jaki wywiera pasmo na przedmiotowe walce najlepiej zastosowa¢ metode
obliczeniowa Zjuzina (wg [60]). Mectoda ta uwzglednia szerokosci pasma 1 stan naprezen
w zaleznosci od wspotczynnika ksztaltu kotliny walcowania. Wspolezynnik wptywu szero-
kosci pasma zmienia si¢ w zaleznosci od stosunku dlugosci rzutu tuku styku do sredniej
grubosdci pasma 1 od stosunku sredniej szerokosci pasma do jego sredniej grubosci. W celu

zaprojektowania wartosci gniotdow w procesie walcowania 1 wyznaczenia napr¢zenia upla-

stanowily podstawg do zbudowania programu sterujgcego procesem, ktorego zatozenia
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przedstawiono w tablicy 4.2. Czasy przerw miedzy kolejnymi przepustami wynosity od 6 do
10 s 1 zostaly dobrane tak, aby kazdorazowo uzyska¢ wymagang temperaturg¢ 850°C konca
odksztatcenia plastycznego na goraco. Aby uzyska¢ material wejsciowy do zalozonego
programu walcowania na linii LPS wykonano walcowanie wstgpne 4-etapowe w zakresie
temperatury 1200-900°C plaskownikow po kuciu swobodnym (o grubosci ok. 20 mm) w celu

uzyskania pasm o grubosci 5 mm.

Tablica 4.2. Zalozenia programu walcowania na gorqco ptaskownikow z badanych stali

Temperatura Grubos¢ Grubos¢ | Bezwzgledny
Nr odksztalcenia przed po stopien Odksztalcenie
przepustu | plastycznego | przepustem | przepuscie gniotu rzeczywiste
1°C] [mm] [mm] [mm]
1 1100 5 4 0,1 0,23
2 1050 4 3,2 0,8 0,23
3 950 32 2,55 0.65 0,23
4 850 2,55 2 0,55 0,23

Szybkosci odksztalcenia plastycznego dla poszczegolnych przepustow w czasie proby tech-
nologicznej na LPS obliczono wedtug zaleznosci 4.1 podanej przez Ekelunda (wg [167]) 1 przed-

stawiono w tablicy 4.3:

_
o | A @.1)
hy+h VR

gdzie:
Vyy — predkos¢ obwodowa walcow rowna 0,74 m/s,
hy, hy — grubos¢ pasm przed 1 po przepuscie,
Ah — gniot bezwzgledny,

R — promien walcow, wynoszacy 0,275 m.

Tablica 4.3. Wyniki obliczen szybkosci odksztalcenia plastvcznego dla kolejnych przepustow

Nr kolejny przepustu 1 2 3 4

Szybko$é¢ odksztalcenia plastycznego [s] 9,5 10.0 10,3 10,1

Obliczone szybkosci odksztalcenia plastycznego zastosowane w probie technologicznej
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gramowania w symulatorze metalurgicznym Gleeble. Nalezy nadmieni¢, ze w warunkach
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przemystowych szybkosci odksztalcenia plastycznego w koncowych przepustach osiagaja
50 s do 100s™

Czgs¢ pasm z badanych stali o wymiarach 5x205x600 mm poddano obrobee cieplno-
mechanicznej. Wsad poddano austenityzowaniu przez 15 minut w temperaturze 1150°C,
a temperatura konica obrobki plastycznej dla wszystkich wariantéw obrobki wynosita 850°C.
Przyjeto 3 warianty obrébki cieplno-mechanicznej badanych stali, scharakteryzowane w tab-

licy 4.4. i przedstawione na rysunku 4.4,

Tablica 4.4. Warianty obrobki cieplno-mechanicznej badanych stali

Stopien
. ksztalceni . , .
Wariant | Cdksztaleenia | o o nu strukturalnego po | Sposéb chlodzenia po
1. | plastycznego ¢ . .
obrobki . odksztalceniu plastycznym | odksztalceniu plastycznym
w ostatnim
przepuscie
umocnienie odksztatceniowe
A ]znnfrn]r\“rqn::- nrzpz ’7[’11"1’\‘17‘;@]’11’& (‘I“\}f\ ZAaN18S Wi ‘iff\fq’7_1-ﬁ
FaE § MULIUL VIV YY ULl W HL flVL‘ LNAL VY Il WLILIVNZ WL 1IN VY VY Ul
dynamiczne
umocnienie odksztatceniowe
kontrolowane przez : .
B 0.2 Lowanep chlodzenie w powietrzu
’ rekrystalizacje statvczng
1 metadynamiczng
4 L. . wygrzewanie izotermiczne
zatozony udziat ziarn austenitu Y8 o
C zrekrystalizowanego statycznie | o temperaturze 830°C przez
’ g 7 30 s 1 chtodzenie w wodzie
T°Ct T,=1100°C, £=0,23, £=9,5s

. T,~1050°C, £=0,23, =10s"
L & / T,=950°C, £=0,23, £=10,3s"
/ T,=850°C, £=0,23, £,=10,15"

t,=15min t,=10s

A

Wariant A
Chtodzenie
w wodzie

Wariant C
Chtodzenie
w wodzie

Rysunek 4.4. Schemat obrobki cieplno-mechanicznej badanych stali w probie technologicznej
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4.3, Symulacja odksztalcenia plastycznego badanych stali na goraco

Symulacji odksztalcenia plastycznego badanych stali na goraco poprzez badania plasto-
metryczne dokonano przy uzyciu Symulatora Metalurgicznego Gleeble 3800 firmy DSI.
W tym celu przygotowano z uzyskanych po kuciu swobodnym plaskownikow cylindryczne
probki do badan plastometrycznych o srednicy 10 mm i1 dhugosci 12 mm (rys. 4.5a). Prébki
z badanych stali nagrzewano oporowo z szvbkoscia 3°C/s do temperatury odksztalcenia

plastycznego 850, 950 lub 1050°C z doktadnoscia +1°C, a nastgpnie wygrzewano w te] tem-

zgrzanego do powierzchni prébki w jej centralnej czesci. Sciskanie prébek realizowano
z szybkoscia odksztalcenia plastycznego £=0,1, 1 oraz 10s™ (rys. 4.5b). Plastometryczny
uklad hydrauliczny symulatora pozwala na wywieranie maksymalnej sity 200 kN w czasie
Sciskania z szybko$cia odksztatcenia od 0,0001 do 200 s™. Doktadno$é wykonania i powta-
rzalno$¢ zadanych obciazen zalozonego procesu technologicznego symulowanego na plasto-
merze gwarantuja i zabezpieczajq przetworniki liniowo zmiennych przemieszczen i czujniki
tensometryczne do pomiaru nacisku, pozwalajace uzyska¢ sprzezenie zwrotne. W celu
zmniejszenia tarcia pomigedzy probka a kowadlem w czasie realizacji odksztalcenia we

wszystkich etapach badan plastometrycznych zastosowano folie grafitowe 1 tantalowe oraz

smar ha bazie niklu.

N
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o

podkiadka tantalowa
podktadka grafitowa

\_‘_’/ - ::>,_ _____ <::|

podkiadka tantalowa

%podkladka grafitowa

. P N
SR C—>- - <—]
g/ [N —_—

12 mm

Rysunek 4.5. a) Szkic probki do badan plastometrycznych, b) schemat wraz z koncowym
ksztaltem probki
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Kolejnym etapem badan plastometrycznych badanych stali bylo zaprojektowanie 1 wyko-
nanie o$mioetapowego procesu Sciskania na gorgco probek w ksztalcie prostopadtoscianow
o wymiarach 15x20x35 mm (rys. 4.6), ktory stanowi symulacje przepustow walcowania
rzeczywistego. Przyjete wymiary probki pozwolily na uzyskanie proporcji szerokosci probki

do szerokosci kowadta 6:10. Probki wycieto takze z kutych plaskownikow. Zatozone stopnie

a) b) c)

1 Ar

Y

»

15 mm

20 mm AN
| ]

Rysunek 4.6. Badania plastometryczne probki w ksztalcie prostopadloscianu w warunkach

zblizonych do plaskiego stanu odksztalcenia, a) szkic probki prostopadtosciennej do badan
plastometrycznych, b) schemat proby sciskania - poczaqtek i etap posredni, ¢) koncowy ksztatt
probki po zakonczeniu proby

Etapy odksztalcenia

€ y=0,25
1l

t=4s t=2s t=2s t=1s

»leple »lenle P NN
PPt Prépid Lo bl
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e >
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t=60s  t=12,5s

P4 i

t=1
-:

Wariant A

Chiodzenie
w wodzie

Wariant C

Chiodzenie
w wodzie

Rysunek 4.7. Schemat symulacji przepustow walcowania rzeczywistego odpowiadajqcego
obrobce cieplno-mechanicznej probek w ksztalcie prostopadloscianow

58 J. Mazurkiewicz



Struktura i wlasnosci stali wysokomanganowych MnSiAINbTi25-1-3
o zwigkszonym zapasie energii odksztalcenia plastycznego na zimno

Tablica 4.5. Warunki symulacji obrébki cieplno-mechanicznej probek w kszialcie
prostopadioscianow

Wariant obrobki cieplno-mechanicznej

A

R

'S

Temperatura austenityzowania | 7,,°C 1100 1100 1100
T,°C 1050 1050 1050
Odksztalcenie 1 P 0,4 0,4 0,4
g€ 1,5 5 5 5
Chtodzenie miedzy I - 11 7, °C/s 4 4 4
odksztatceniem t, S 10 10 10
75, °C 1030 1030 1030
Odksztatcenie IT g 0,3 0,3 0.3
S 5 5 5
Chtodzenie miedzy I1 — 111 Vs, °C/s 4 4 4
odksztatceniem t, S 20 20 20
1;, °C 950 950 950
Odksztatcenie 111 € 0,25 0,25 0,25
&5 10 10 10
Chiodzenie miedzy I - IV V3, °Crs 5 5 5
odksztalceniem t3, S 5 5 5
7s, °C 930 930 930
Odksztatcenie I'V € 0,25 0,25 0,25
& 5! 10 10 10
Chtodzenie migdzy IV -V V3, °C/s 7 7 7
odksztatceniem 1,8 4 4 4
7,, °C 910 910 910
Odksztatcenie V £ 0,2 0,2 0.2
&5 50 50 50
Chlodzenie miedzy V — VI V;, °C/s 10 10 10
odksztalceniem t3, S 2 2 2
1, °C 890 890 890
Odksztatcenie VI € 0,2 0,2 0,2
&gt 50 50 50
Chlodzenie migdzy VI — VII Vi, °C/s 20 20 20
odksztatceniem t3, S 1 1 1
T4, °C 870 870 870
Odksztaleenie VII € 0,2 0,2 0,2
&5 100 100 100
Chtodzenie migdzy VII - VIII Vi, °Cls 20 20 20
odksztalceniem t3, S 1 1 1
7., °C 850 850 850
Odksztatcenie VIII e 0,2 0,2 0,2
&g 100 100 100
Czas wygrzewania tiso 850°C, s 0 0 30
Chiodzenie Woda Powietrze Woda
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odksztalcenia plastycznego, szybkosci odksztalcenia plastycznego 1 czasy przerw pomiedzy
kolejnymi odksztalceniami plastycznymi dobrano z uwzglednieniem warunkow walcowania na
goragco mozliwych do zastosowania w produkcji przemystowej (rys. 4.7). Zastosowanie probek
w ksztalcie prostopadioscianu pozwolilo na zadanie sumarycznego odksztalcenia rzeczywi-
stego rownego 2. Po ostatnim etapie odksztalcenia plastycznego w temperaturze 850°C
zastosowano 3 warianty chtodzenia, odpowiadajace podanym w tablicy 4.5.

Rzeczywiste odksztatcenie ¢ w probie wieloetapowego sciskania zdefiniowane jest zale-

znoscia [119]:

" h
¢ =1In —IJ 4.2)
gdzie:
hg — poczatkowa wysokos¢ probki,
h, — koncowa wysokos¢ probki.

W ostatnim etapie badan plastometrycznych zaplanowano i1 wykonano czteroetapowy
proces $ciskania na goraco probek osiowo symetrycznych (rys. 4.5) stanowiacy symulacjg
koncowych przepustéw walcowania. Stopnie odksztalcenia plastycznego, szybkosci odksztat-
cenia plastycznego oraz czasy przerw pomigdzy kolejnymi odksztatceniami dobrano uwzgle-
dniajac warunki rzeczywistego walcowania na goraco ptaskownikow o grubosci 4-5 mm na

T°c4 T,=1100°C, £=0,23, &,=7s"
/[ TA1050°C, ¢

TA=11000C / / T3=95000, f::0.23, é;zgsil
A

t,=30s

Wariant A | o Wariant C
Chtodzenie | %, Chiodzenie
w wodzie w wodzie
: |
t s

Rysunek 4.8. Schemat obrobki ciepino-mechanicznej dla probek osiowosymetrycznyeh
badanvch stali odksztalcanych plastveznie w symulatorze Gleeble 3800
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grubos¢ 2 mm (rys. 4.8). Symulacja ta pozwolita na wyznaczenie warunkéw sitowo-energety-
cznych odksztalcenia plastycznego na gorgco. Probki austenityzowano w temperaturze 1100°C,
a nastgpnie sciskano w czterech etapach z odksztalceniem rzeczywistym €=0,23. Po ostatnim
etapie odksztalcenia plastycznego w temperaturze 850°C zastosowano, analogicznie jak
w osmioetapowym Sciskaniu na goraco, 3 warianty chiodzenia, odpowiadajace podanym

w tablicy 4.4,

4.4. Ogolna charakterystyka programu prac studialnych i badan

W celu osiggnigcia zakladanego celu niniejszej pracy oraz udowodnienia postawionej tezy

wykonano prace studialne 1 badania przedstawione schematycznie na rysunku 4.9,

Badania wykonano na stalach poddanych odksztalceniu plastycznemu w dwojaki sposob,
poprzez:

e proby technologiczne waicowania na goraco oraz obrobke ciepino-mechaniczng badanych
stali w zespole walcowniczym jednoklatkowym nawrotnym duo do walcowania na goraco
blach arkuszowych oraz pretow kwadratowych wraz z urzadzeniami do nagrzewania
1 prowadzenia zaawansowanych proceséw regulowanego walcowania i chlodzenia na
Linii do Potprzemystowej Symulacji (LPS) (modut B),

e badania plastometryczne z wykorzystaniem probek osiowo symetrycznych o 12 mm oraz
prostopadtosciennych 15x20x35 mm wyci¢tych z ptaskownikow uzyskanych z przekutego

wlewka z uzyciem Symulatora Metalurgicznego Gleeble 3800 firmy DSI.

W ramach przedstawionego programu badawczego wykonano nastgpujace badania nowo
opracowanych stali doswiadczalnych;

e badania metalograficzne metodami mikroskopii $wietlnej 1 elektronowej skaningowej
w celu okreslenia udziatu i morfologii wtracen niemetalicznych, zbadania wielkosci ziarna
badanych stali, orientacji krystalograficznej z wykorzystaniem techniki EBSD oraz sktadu
chemicznego faz 1 wiracen niemetalicznych z wykorzystaniem spektrometru dyspers;ji
energii promieniowania rentgenowskiego EDS,

¢ badania cienkich folit w transmisyjnym mikroskopie elektronowym 1 wysokorozdzielczym

transmisyjnym mikroskopie elektronowym,

e rentgenowsky analize fazowgq jakosciowa,
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Analiza znaczenia doboru materialéw w bezpieczenstwie biernym pojazdow
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Rysunek 4.9. Schemat prac studialnych 1 badan przewidzianych do udowodnienia
postawionej tezy i osiqgniecia zakladanego celu niniejszej pracy
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e badania wytrzymalosciowe statyczne w temperaturze pokojowej, obnizonej (do -70°C)
1 podwyzszonej (do 200°C) oraz udarowego rozciagania probek w temperaturze pokojowe;.
Wyniki badan opracowano statystycznie, m.in. w celu ustalenia istotnosci roznic uzy-

skanych wynikow badan.

4.5. Metodyka badan metalograficznych metodami mikroskopii Swietlne;j
i elektronowej skaningowe;j

Badania metalograficzne wykonano na probkach z badanych stali, inkludowanych
w zywicach termoutwardzalnych. Probki po zainkludowaniu szlifowano na szlifierko-polerce
Tegramin firmy STRUERS na papierach sciernych o gradacji Scierniwa od P220 do P4000 (wg
PN-ISO 6344), a nastgpnie polerowano mechanicznie przy uzyciu zawiesiny diamentowej
kolejno o ziarnistosci 9, 6 1 1 um. W celu ujawnienia granic ziarn austenitu w strukturze bada-
nych stali, jako odczynnika trawiacego uzyto mieszaniny kwasu azotowego, kwasu solnego
1 wody w stosunku 4:4:2. Zastosowano rowniez odczynnik bedacy mieszaning kwasu solnego,
alkoholu etylowego oraz wody w celu ujawnienia granic ziarn, a takze pasm odksztalcenia oraz
10% nital (10% roztwor kwasu azotowego w alkoholu etylowym). Czas trawienia dla kazdej
probki byl dobrany eksperymentalnie w przedziale 5-75 s. Czg$¢ probek w celu ujawnienia
ziarn byta trawiona w kilku cyklach trawienie-polerowanie. Obserwacje strukturalne badanych
materialow wykonano na mikroskopie swietlnym MEF4A firmy LEICA oraz Axio Observer
firmy ZEISS przy powigkszeniu od 25 do 1000x. Analizg stereologiczna wykonano z wyko-
rzystaniem oprogramowania AxioVision firmy ZEISS zintegrowanego sprz¢towo z mikro-
skopami swietlnymi. Wykonano takze badania metalograficzne w skaningowym mikroskopie
elektronowym Supra 35 firmy ZEISS wyposazonym w wysokorozdzielcze dziato z emisja
polowg Schottky’ego z wykorzystaniem detekcji elektronow wtornych (SE) oraz elektronow
wstecznie rozproszonych (BSE), przy napigciu przyspieszajacym 20 kV 1 powigkszeniu
w zakresie 500-25000 razy.

Skaningowy mikroskop elektronowy Supra 35 firmy ZEISS jest wyposazony w oprzy-
rzadowanie do analizy sktadu chemicznego i badan dyfrakcyjnych Trident XM4 (EDS, WDS,
EBSD) firmy EDAX, ktore pozwolito na wykonanie jakosciowej 1 ilosciowej analizy sktadu

chemicznego osnowy, wydzielen 1 wirgeen niemetalicznych wykonanej na probkach

5 mm pobranych z ptaskownikow badanych stali po wstgpnym walcowaniu.
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Do okreslenia orientacyi krystalograficzne; ziarn austenitu oraz analizy zagadnien 1lo-
sciowych wykonano badania dyfrakcyjne z wykorzystaniem elektrondw wstecznie rozproszo-
nych w skaningowym mikroskopie elektronowym Supra 35 firmy ZEISS wyposazonym
w kamerg oraz oprogramowanic do techniki EBSD (j. ang.: Electron BackScatier Diffraction)
przystawki Trydent XM4 firmy EDAX. Badania wykonano na probkach nietrawionych
przygotowanych koncowo z wykorzystaniem techniki polerowania wibracyjnego za pomocg
urzadzenia VibroMet 2 firmy BUEHLER przez co najmniej 4 godziny. Koncowo stosowano

zawiesiny Al,O; o wielkosci ziarna 0,1 um. W wyniku oddziatywania elektrondéw elastycznie

ugietych na odpowiednich ptaszczyznach krystalograficznych, tworzacych tzw. stozki Kossela,
ktore w przecieciu z ekranem pokrytym luminoforem tworzg linie Kikuchiego charaktery-
styczne dla danej orientacji krystalograficznej i systemu krystalograficznego. Skanowanie
prowadzono z krokiem 0,05 do 0,4 um, a obrdbke uzyskanych wynikow przeprowadzono przy

uzyciu oprogramowania TSL OIM.

4.6. Metodyka badan cienkich folii w transmisyjnym mikroskopie
elektronowym

Cienkie folie do badan w transmisyjnym mikroskopie elektronowym wykonano z probek
obrobionych plastycznie 1 cieplno-mechanicznie poprzez odcigcie piytek z litych probek
o grubosci 0.5-1 mm na przecinarce elektroiskrowej drutem o srednicy 0,1 mm, ktdre nastgpnie
scieniono mechanicznie do grubosci 100-150 um. Z ptytek wycinano mechanicznie krazki
o srednicy 3 mm za pomoca urzadzenia Disc Punch 659 firmy GATAN lub wycinarki
ultradzwigkowej Ultrasonic Disc Cutter 601 firmy GATAN. Tak przygotowane prébki
w postaci krazkow poddano dalszemu mechanicznemu Scienianiu do grubo$ci ok. 70 um na
silikonowych wodnych papierach s$ciernych o wielkosci ziarna 15 wm, a nastepnie 5 pum
z wykorzystaniem przyrzadu Disc Grinder 623 firmy GATAN. Ostatecznie krazki scieniano
drazac zaglebienie o glebokosci 55-65 um z wykorzystaniem urzadzenia Dimple Grynder 656
firmy GATAN. Cienkie folie uzyskano z krazkow po ich ostatecznym S$cienianiu jonowym
dwustronnym 1 jednostronnym w scieniarce jonowej PIPS (j. ang.: Precision lon Polishing
Svstem) 691 firmy GATAN przy kacie oddziatywania wigzki jonow argonu 2-4° (koncowo
ok. 1°) i energii wiazki 2-14 eV.
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Badania dyfrakcyjne oraz struktury cienkich foli1 wykonano w transmisyjnym mikroskopie
elektronowym JEM 3010 firmy JEOL (TEM) oraz w wysokorozdzielczym transmisyjnym
mikroskopie elektronowym TITAN 80-300 firmy FEI (HRTEM), wyposazonym w system
skanowania STEM, detektory skaningowo-transmisyjne BF, DF i HAADF, korektor aberracji
sferycznej kondensora Cs, filtr energii elektrondw, spektrometr strat energii EELS, spektrometr
dyspersji energii EDS. Wartos¢ napigcia przyspicszajacego w trakcic pomiarow wynosita
300 kV, a obserwacje prowadzono w trybie klasveznym (TEM — JEM 3010 i TITAN)
z rozdzielczoscia przestrzenng ponizej 0,1 nm (TITAN) oraz ok. 20 nm (JEM 3010), a takze

kcie badan w HRTEM wykorzystano nastepujace techniki badawcze:

e obrazowanie w trybie transmisyjnym i skaningowo-transmisyjnym, z wykorzystaniem
detektorow BF 1 HAADF,

e Dbadania dyfrakcyjne, w tym mikro- 1 nanodyfrakcje,

e analizg sktadu chemicznego w mikroobszarach oraz mapowanie rozkladu pierwiastkow
przy uzyciu spektrometru dyspersji energii promieniowania rentgenowskiego (EDS).

W mikroskopie TITAN 80-300 wykonano badania z wykorzystaniem wiazki réwnoleglej

(TEM) oraz wigzki skupionej (STEM). Dzigki zastosowaniu ukladu trojkondensorowego

ptynnie zmieniano rozmiar oswietlane] powierzchni preparatu, przy utrzymaniu rownolegtosci

wigzki. Czes¢ obrazow dyfrakcyjnvch uzyskano z obszaru o srednicy nie wigkszej niz 200 nm,

nanometrdéw, bez wykorzystania przestony.

Dyfraktogramy z transmisyjnego mikroskopu elektronowego rozwigzywano z wykorzy-
staniem programu komputerowego ,Eldyf’. Analiz¢ zaleznosci krystalograficznych wyste-
pujacych migdzy fazami zidentyfikowanymi na dvfraktogramach z cienkich folii dokonano

z wykorzystaniem projekcji stereograficznych.

4.7. Metodyka rentgenowskiej analizy fazowej jakosciowej

Rentgenowska analize fazowg jakosciowa badanych materialow w stanie po odlaniu, po
obrobce cieplno-mechanicznej, a takze po rozciaganiu do zadanego stopnia odksztalcenia

wykonano przy uzyciu dyfraktometru X’Pert PRO firmy PANalytical w ukladzie Bragg-
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Brentano (lampa Cu Ka, krok 0,05°, czas zliczania impulsow 10 s, zakres katowy 20 od 20 do
140°) z wykorzystaniem detektora paskowego Xcelerator firmy PANalytical. W czasie badan
stosowano przefiltrowane promieniowanie rentgenowskie Koy, o dlugoser fali 2=1.54056 nm
z lampy zasilanej napigciem 40 kV przy natgzeniu pradu Zzarzenia 30 mA. Identyfikacj¢ fazowa
wykonano korzystajac z oprogramowania dyfraktometru oraz sprzezonej bazy danych dyfra-
keyjnych PDF-4+2012 firmy [CDD (International Centre for Diffraction Data).

4.8. Metodyka badan wiasnosci mechanicznych

Badania wtasnosci mechanicznych wykonano na uniwersalnej maszynie wytrzymatoscio-
wej 2050 firmy ZWICK o maksymalnym zakresie obciazen do 50 kN, a analiz¢ uzyskanych
wynikow opracowano z wykorzystaniem oprogramowania testXpert II takze firmy ZWICK.
W czasie statycznej proby rozciggania badanych probek zastosowano do pomiaru wydtuzenia
ekstensometr analogowy bezposrednio mocowany do probki o przekroju prostokatnym
(2x12,5 mm) 1 dlugosci pomiarowej 50 mm. Statyczng probe rozciggania wykonano zgodnie
7z norma PN-EN ISO 6892-1:2010. Do badan uzyto co najmniej 3 probek z danego stanu
obrobki cieplno-mechanicznej badanych stali, wycigetych zgodnie z kierunkiem walcowania.
W czasie proby rozciagania wyznaczono chwilowy wspétczynnik umocnienia badanych stali

n, ktory wyraza sic nastepujaca zaleznodcia:

~

s €, 00,
n=—-—>:m:= 4.3)
Gf'Z aEJ‘Z
gdzie:
= . , . . .

n  —chwilowy wspotczynnik umocnienia,

0,. — haprgzenie rzeczywiste,

g- — odksztalcenie rzeczywiste.

-~

CG,,
= pozwala
‘1z

okresli¢c wklad przemiany martenzytycznej (jezeli wystgpuje w materiale probki) w catkowite

Chwilowy wspdtezynnik umocnienia »n” obliczony dla kolejnych przyrostéw

umocnienie stali. Jest on wyznaczany w zakresie od odksztaicenia rzeczywistego odpowia-
dajacego umownej granicy plastycznosci do maksymalnej wartosci naprezenia rozciggajacego,

odpowiadajacego zapoczatkowaniu tworzenia si¢ przewezenia w rozciaganej probcee.
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W celu identyfikacji wystepowania przemiany martenzytycznej indukowanej odksztal-
ceniem plastycznym oraz analizy intensywnosci blizniakowania, czgs¢ probek dodatkowo
rozciagano do zadanej wartosci wydhuzenia 5, 10, 20 i 30%.

W ramach niniejszej pracy wykonano réwniez badania wlasnosci mechanicznych badanych
stali w podwyzszonej (zgodnie z norma PN-EN ISO 6892-2:2011) 1 obniZzonej temperaturze od
-70 do 200°C. Badania te wykonano na maszynie Insight 10 firmy MTS o maksymalnym

zakresie obcigzen do 10 kN wyposazonej w komore temperaturowa o zakresie badan od -100

temperaturowym. Badania w obnizonej 1 podwyzszonej temperaturze wykonano na préobkach
ptaskich o grubosci 2 mm i szerokosci 3 mm oraz dlugosci pomiarowej 25 mm.

Bardzo istotne z punktu widzenia postawionego celu badan niniejszej pracy jest okreSlenie
zmiany wtasnosci mechanicznych w czasie szybkiego odksztalcenia probek badanych stali.
W tym celu wykonano dynamiczne proby rozciagania probek z badanych stali, przy uzyciu
rotacyjnego miota udarowego tvpu RSO produkcji WPM Lipsk, ktorego ogdlny widok
przedstawiono na rysunku 4.10.

Miot rotacyjny zastosowany do badan wlasnosci dynamicznych badanych stali pozwala na

odksztatcenie probek z predkoscia uderzenia byjaka udarowego od 3 do 50 m/s, co odpowiada

Rysunek 4.10. Widok ogolny zmodyfikowanego miota rotacyjny tvpu RSO (fot. autora)
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szybkosci odksztalcenia w zakresie 10°-10° s, Prébki do badan whasnoéei dynamicznych
wykonano z badanych stali obrobionych cieplno-mechanicznie. Badania wtasnosci dynami-
cznych wykonano z szybko$cia odksztatcenia 250, 500 oraz 1000 s™'. Szkic przedstawiajacy
uktad kinematyczny dynamicznej proby rozciagania na miocie rotacyjnym przedstawiono
na rysunku 4.11. Probka (1) polaczona gormmym uchwytem (2) z pretem pomiarowym (3),
poddawana jest rozciaganiu za pomocg pazura (4), ktory uderza w kowadlo (5) dolnego
uchwytu probki. Pazur zamocowany na wirujacej tarczy (6), o bardzo duzym momencie
bezwladnosci, zwalniany jest przez czujnik elektromagnetyczny przy okreslonej predkosci

o Alll MasAdsa
DKI1. Bdrdzo

0.1
0.01

X+
XXX 440,
XXXX +-0.001

Rysunek 4.11. a) Szkic przedsiawiajqcy ukiad kinematyczny dvnamicznej proby rozciggania
na miocie rotacyjnym,; | — probka, 2 — gorny uchwyt mocowania probki, 3 — pret pomiarowy,
4 — pazur mlota rotacyjnego, 5 — dolny uchwyt probki, 6 — koto udarowe, 7 — ekstensometr,
b) widok wirujgcej tarczy tuz przed dynamicznym odksztatceniem probki

duza energia kinetyczna wirujacej tarczy od 1,3 do 10 kJ, w poréwnaniu do pracy odksztal-
cenia probki wynoszacej okoto 50 J, zapewnia praktycznie stala predkosé rozciggania podczas
proby. Technika pomiaru sity w czasie dynamicznego (udarowego) rozciagania oparta jest na
jednopretowym uktadzie ,,pomiarowo-odbierajacym™. Schemat stanowiska pomiarowego silty

zilustrowano na rysunku 4.12. Stanowisko to sktada si¢ z bijaka mtota (tzw. pazura), dolnego
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bijak miota

f.r‘

pret pomiarowy-odbierajacy {6m)

.. ) 2

Rysunek 4.12. Schemat uktadu pomiarowego sity w czasie dvinami

ZREego

na miocie rotacyjnym

tensometry £4(t)

kowadlo dolnego
uchwytu probki

rozciggania probki

uchwytu probki (tzw. kowadla), badanej probki i preta pomiarowego (tzw. pret odbicrajacy).

Uderzenie pazura w kowadlo powoduje powstanie fali sprezystej, ktdra zaczyna rozprze-

strzenia¢ sie¢ w precie pomiarowym, a ktdérej amplituda jest proporcjonalna do naprezenia

w probee. Fala ta jest rejestrowana przez tensometr oporowy naklejony na pregcie w przekroju

C w odlegtosci ,,a” od poczatku preta (przekroj B).

Zgodnie 7 jednowymiarowa teoria ruchu falowego w precie pomiarowym, wartosci

napr¢zenia umownego 1 odksztatcenia wzglgdnego w prébee wyznaczano z ponizszych zalez-

nosci:
0, (1) =@= Ajf” Ebmeg(r—ﬂ 4.4)
1 g NI O
{
euli)=— {'VA (r)—ceg( r——\}dr 4.5)
Ly 0 . ¢J
gdzie
Ly — modul Younga preta,
Apar — przekrdj poprzeczny preta,
¢ —predkosc fali sprezyste] w precie pomiarowym,
Ly — dlugos¢ pomiarowa probki,
Ay — przekrdj poprzeczny probki,
a — odlegtos¢ naklejonych tensometrow od konica preta pomiarowego,
g, — odksztalcenie czujnika tensometrycznego,
{ —czas.
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Rysunek 4.13. Ksztalt i wwmiary probek z badanych stali stosowanych do dvnamicznego
rozciqgania

Rysunek 4.14. Szkic przedstawiajgcy sposob mocowania probki w czasie badan
dynamicznego rozciqgania

W dynamicznych probach rozciagania istotne znaczenie majg zarowno wymiary probek,
jak 1 sposéb ich mocowania. Mate wymiary bazy pomiarowej probek sa powszechnie stoso-
wane z uwagi na uzyvskiwanie jak najwigkszych szybkosci odksztatcenia. Na rysunku 4.13
przedstawiono ksztatt 1 wymiary prébek z badanych stali zastosowanych w dynamicznej prébie
rozciagania. Mocowanie probek do uchwytéw i ich odpowiednia konstrukcja odgrywa rowniez
bardzo istotng rol¢ przy rejestracji wynikéw pomiarowych (oscylacje na krzywych P(¥).
W wykonanych badaniach gorna czes¢ probki mocowana byta bezposrednio w wybraniu
o szerokosci 1,2 mm w precie pomiarowym, a dolna czesci probki w specjalnym uchwycie

(tzw. kowadle), w ktéry uderzat bijak mlota (tzw. pazur), co przedstawiono na rysunku 4.14.
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