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ANALIZA KINETYKI REKRYSTALIZACJI
PO ODKSZTALCENIU ZA POMOCA METODY
RELAKSACJI NAPREZENIA

Glownym celem niniejszej pracy bylo poddanie weryfikacji metody relaksacji naprezenia do analizy procesow re-
krystalizacji zachodzqcych po odksztalceniu. W artykule przedstawiono wyniki badarn relaksacji naprezeri oraz ilo-
Sciowego pomiaru struktury. W oparciu o uzyskane dane stwierdzono ze metoda relaksacji naprezen pozwala okreslié
kinetyke rekrystalizacji po odksztatceniu i wyeliminowaé wplyw zdrowienia w procesie odbudowy struktury.

Stowa kluczowe: odksztalcenie plastyczne, zdrowienie, rekrystalizacja, relaksacja naprezer

ANALYSIS OF RECRYSTALLISATION KINETICS AFTER
DEFORMATION USING STRESS RELAXATION METHOD

The main objective of this work was to verify the stress relaxation method for the analysis of recrystallisation pro-
cesses occurring after deformation. The article presents the results of stress relaxation and quantitative measurement
of the structure. Based on the obtained data, it was found that the stress relaxation method allows to determine the
kinetics of recrystallisation after deformation and to eliminate the impact of recovery in the process of structure re-
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1. WPROWADZENIE

Odksztalcenie materiatu prowadzi do wzrostu gesto-
$ci dyslokacji. Bez odbudowy struktury stan materia-
tu szybko osigga warto$é krytyczng, powodujgc utrate
spéjnosci. W wysokich temperaturach w materiale za-
chodzg procesy odbudowy struktury, zdrowienieirekry-
stalizacja, ktére powodujg obnizenie gestoSci dysloka-
¢ji, co skutkuje wzrostem jego plastycznosci. W wyniku
rekrystalizacji tworza sie nowe ziarna charakteryzuja-
ce sie niezdeformowana siecig krystaliczng, natomiast
w wyniku zdrowienia nastepuje anihilacja dyslokacji
bez krystalograficznego zarodkowania nowych ziaren.
Rozroéznienie tych procesow jest wazne, poniewaz tylko
w wyniku rekrystalizacji powstaja nowe ziarna.

Analize procesu zdrowienia i rekrystalizacji w trak-
cie odksztalcenia mozna stosunkowo tatwo przeprowa-
dzié na podstawie krzywej naprezenie — odksztalcenie.
Trudniej jest wyznaczy¢ procesy rekrystalizacji zacho-
dzace po odksztatceniu. Do oceny kinetyki odbudowy
struktury po odksztalceniu wykorzystuje sie metode
z podwéjnym odksztalceniem i relaksacji naprezenia.
W odréznieniu od metody z zastosowaniem podwdjnego
odksztalcenia, metoda relaksacji naprezenn umozliwia
wyodrebnienie proces6w zdrowienia od rekrystalizacji.

Tabela 1. Sklad chemiczny badanych stali, %
Table 1. Chemical composition of the tested steels, %

Weryfikacja przydatnosci tej metody w badaniach ma-
jacych na celu opracowanie modeli rozwoju struktury
jest gléwnym celem niniejszej pracy.

2. MATERIAL I METODYKA BADAN

Materiatem do badan byly stale o sktadzie chemicz-
nym podanym w tabeli 1. Wytop S405 otrzymano z wy-
korzystaniem laboratoryjnego pieca indukcyjnego.

Miejsce przymocowania
termopary

g

Miejsce badania struktury

Rys. 1. Schemat odksztalcenia prébki walcowej

Fig. 1. Deformation scheme for cylindrical sample

Material C Mn Si P S Ni Cr Ti Mo Al
16NCD13 0,142 0,50 0,29 0,008 <0,002 3,10 0,98 0,002 0,28
Wytop S405 0,11 1,97 0,95 0,022 0,006 - - 0,120 0,22 0,025
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Badania plastometryczne dla analizowanej stali wy-
konano za pomocg symulatora Gleeble 3800. Na ry-
sunku 1 przedstawiono ogdlny schemat préby plasto-
metrycznej. Probki do badan o wymiarach 310x12 mm
pobrano z walcéwki.

3. METODY WYZNACZENIA KINETYKI
REKRYSTALIZACJI

Opracowanie modelu kinetyki rekrystalizacji sta-
tycznej lub metadynamicznej jest czescia badan wyko-
nywanych w celu opracowania modelu rozwoju mikro-
struktury. Na rysunku 2 przedstawiono ogélny schemat
identyfikujacy rézne rodzaje rekrystalizacji na podsta-
wie ksztaltu krzywej naprezenie-odksztalcenie. Dla
okreslenie kinetyki rekrystalizacji statycznej analizuje
sie zmiany zachodzace w materiale po odksztalceniu,
warto$c¢ ktérego nie przekracza ¢, (¢,= 0,6+0,9¢,). Istota
badan dla wyznaczenia kinetyki rekrystalizacji meta-
dynamicznej jest podobna, z zachowaniem warunku, ze
warto§é odksztaltcenia jest wieksza od minimalnego dla
zajScia petnej rekrystalizacji dynamicznej — ¢, W oby-
dwu przypadkach zjawiska zachodzgce w materiale sg
podobne.

€ = const.
T = const.

Rekrystalizacja
dynamiczna
(0<X,<1)

Rekrystalizacja
dynamiczna
(Xg=1)

Naprezenie

Rekrystalizacja po odksztatceniu

Statyczna Statyczna + Metadynamiczna

Metadynamiczna

Odksztatcenie

&c — wartos¢ odksztatcenia krytycznego po przekroczeniu ktérej za-
chodzi proces rekrystalizacji dynamicznej;

&, — warto$¢ odksztatcenia, przy ktérym naprezenie osigga wartosc¢
maksymaling;

&5 — warto$¢ odksztatcenia do osiggnigcia stanu ustalonego;

09, Osser Oss — granica plastycznosci, maksymalna warto$¢ napreze-
nia przy braku rekrystalizacji dynamicznej, warto$¢ naprezenia dla
stanu ustalonego

Rys. 2. Zalezno$é rodzaju rekrystalizacji od krzywej ply-
niecia materialu

Fig. 2. Dependency of recrystallisation type on material
flow curve

W celu wyznaczenia stopnia miekniecia materiatu po
odksztalceniu stosuje sie nastepujace metody:

— obserwacje zmian mikrostruktury w prébkach har-
towanych po uplywie réznych czaséw od momentu
odcigzenia,

— metoda z podwdjnym odksztatceniem [1],

— metoda relaksacji naprezenia [2].

W literaturze najczesSciej spotykane sg dwie metody,
tj. metoda z podwéjnym odksztatceniem oraz relaksa-
¢ji naprezenia. Obie metody wspomagane sg badania-
mi metalograficznymi. Pierwsza z nich jest uzywana
do wyznaczenia udzialu materiatu, w ktérym zaszta
rekrystalizacja. Druga metoda stuzy do wyznaczenia
tzw. ulamka miekniecia [3], ktéry charakteryzuje su-
maryczny wplyw zdrowienia i rekrystalizacji. Trzecia,

za$, umozliwia wyznaczenie tylko kinetyki rekrystali-
zacji w procesach odbudowy struktury [4]. Poréwna-
nie tych metod przedstawiono w pracach [5, 6]. Dla-
tego w niniejszym artykule pominieto ich szczegotowa
charakterystyke. Wszystkie dotychczasowe badania
zakladaly jednorodne pole odksztatcenia w prébce, co
wprowadza duzy btad w ocenie wpltywu parametrow
odksztalcenia na kinetyke rekrystalizacji. W pracy [7]
zastosowano analize odwrotng do interpretacji wyni-
kéw uzyskanych w probie podwdjnego odksztaltcenia.
Pozwala to uwzglednic¢ niejednorodny rozktad parame-
trow odksztalcenia w probie na postep rekrystalizacji
statyczne;j.

3.1. METODA PODWOJNYCH ODKSZTALCEN

Metode te stosuje sie przede wszystkim do okresle-
nia stopnia miekniecia materialu podczas proceséow
statycznej rekrystalizacji i/lub statycznego zdrowienia.
Metoda podwdéjnych odksztalcen polega na wykonaniu
dwéch identycznych odksztatcen (¢, €, 1 T,) ze stopnio-
wanym odstepem czasowym. Na rysunku 3 przedsta-
wiono schemat odksztalcenia wykorzystywany w tej
metodzie. Dla wybranych warunkéw odksztatcenia
zdefiniowanych przez ¢ €, i1 T,, odksztatca sie kilka
préobek ze zréznicowanym czasem przerwy pomiedzy
odksztalceniami — A¢. Liczba testow zalezy od kinetyki
odbudowy struktury. Z géry nie ma mozliwos$ci okreslié
ilosci wykonywanych testéw, mozliwe jest to w trakcie
wykonywania badain w oparciu o analize postepu od-
budowy struktury. W tym celu po kazdym odksztatce-
niu wykonuje sie wykres przedstawiony na rysunku 4.
Najpierw przenosi sie krzywg z pierwszego odksztal-
cenia etap AB w zakres drugiego odksztalcenia — etap
A’B’. Nastepnie ekstrapoluje sie krzywa z pierwszego
odksztalcenia bez uwzglednienia rekrystalizacji dy-
namicznej w strefe drugiego odksztalcenia — etap BC.
Mozna wykorzystaé do tego celu krzywa plyniecia dla
wiekszego odksztalcenia, jezeli nie zaobserwowano re-
krystalizacji dynamicznej. W pierwszym tescie dla zi-
dentyfikowanych warunkéw odksztalcenia zadaje sie
czas przerwy 0 sekund. Dla tego czasu spodziewa sie
pokrycie krzywej DE z BC, charakteryzuje sie to bra-
kiem odbudowy struktury. Zwiekszajac czas przerwy
powodujemy zajScie proceséw odbudowy struktury,
ktorej zakonczenie manifestuje sie pokryciem krzy-
wej DE z A’B’. Metoda ta jest bardzo prosta i tatwa
w wykonaniu. Dotychczas powstato wiele modyfikacji
umozliwiajacych wyznaczenie utamka miekniecia. Na
przyklad do okreslenia ulamka miekniecia wykorzy-

A

Temperatura, °C

o
Czas, s

Rys. 3. Ogolny schemat metody podwdjnych odksztalcen
Fig. 3. General scheme of double deformation tests
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Rys. 4. Schemat oceny ulamka miekniecia z wykorzysta-
niem metody podwdéjnego odksztalcenia

Fig. 4. Scheme of analysis of softening fraction with dou-
ble-deformation method
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stuje sie wyniki pomiaru umownej granicy plastycz-
no$ci wyznaczonej dla odksztatcenia 0,2% lub 2% lub
$rednig warto$é naprezenia [1].

Jednak metoda ta jest pracochtonna i wymaga du-
zej iloSci probek oraz testéw plastometrycznych. Do-
datkowg niekorzystng cechg tej metody jest niemoz-
liwos¢ okreslenia rozpoczecia miekniecia materiatu
w przypadku krétkich czaséw do zaj$cia rekrystaliza-
¢ji. Na rysunku 5 przedstawiono przykiad rejestracji
rozpoczecia i zakoniczenia procesu odbudowy struktu-
ry po odksztatceniu. Natomiast w przypadku innych
warunkéw odksztalcenia (Rys. 6) nie bylo mozliwosci
wyznaczenia momentu rozpoczecia odbudowy struk-
tury Zwiazane jest to z ograniczeniami technicznymi
symulatora Gleeble 3800. Dla drugiego odksztatcenia
wymagany jest dodatkowy czas do uzyskania zadanej
predkosci narzedzia. Ten czas jest uzalezniony od pred-
kosci odksztalcenia i dla podanych na rysunkach 51 6
wynikéw wynosit odpowiednio 0,18 s i 1,22 s. Zmniej-
szenie predkosci odksztalcenia powoduje wzrost tego
czasu. Dlatego, rutynowo, w Zaktadzie Symulacji Pro-
ces6w technologicznych IMZ do wyznaczenia kinetyki
rekrystalizacji statycznej stosuje sie metode relaksacji
naprezenia.

b -250 t=30s
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Rys. 5. Rejestracje rozpoczecia (a) i zakonczenia (b) odbudowy struktury uzyskane dla stali 16NCD13 dla warunkéw odksztal-
cenia: T = 900°C, ¢ = 0,4, € =20 s”'. Linia niebieska - pierwsze odksztalcenie, czerwona - drugie odksztalcenie

Fig. 5. Record of the start of (a) and the end (b) of structure restoration obtained for the 16NCD13 steel with deformation
conditions: T = 900°C, ¢ = 0.4, £ = 20 s™". Blue line - first deformation, red - second deformation
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Rys. 6. Brak rejestracji rozpoczecia (a) i rejestracja zakoniczenia (b) odbudowy struktury uzyskane dla stali 16NCD13 dla
warunkéw odksztalcenia: Ty = 1100°C, ¢ = 0,4, € =1 s', Linia niebieska — pierwsze odksztalcenie, czerwona — drugie

Fig. 6. No record of the start (a) and successful record of the end (b) of structure restoration obtained for the 16NCD13 steel
with deformation conditions: T; = 1100°C, ¢ = 0.4, € =1 s™. Blue line - first deformation, red - second deformation
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3.2. METODA RELAKSACJI NAPREZEN

Metoda relaksacji naprezen wykorzystywana byla
gtownie do zbadania proceséw wydzieleniowych [8], po-
niewaz umozliwiata w prosty sposéb okreslenia wpty-
wu wydzielenia czgstek na procesy odbudowy struk-
tury. W pracy [2] metoda ta zostata wykorzystana do
okreslenia kinetyki rekrystalizacji statycznej. Dzieki
tej metodzie jest mozliwe odseparowanie roznych pro-
ces6w odbudowy struktury. Na rysunku 7 przedstawio-
no ogélny schemat metody relaksacji naprezen. Idea
jest podobna jak w metodzie podwd6jnych odksztatcen.
Odksztalcana jest prébka dla wybranych warunkéw
odksztalcenia ¢, € 1 T,. W przypadku testéw relaksacji
naprezen drugie odksztalcenie zastgpione jest utrzy-
mywaniem potozenia kowadel w momencie osiagniecia
zadanej wartoS$ci odksztalcenia w pierwszym odksztat-
ceniu. W wyniku zaj$cia proces6w odbudowy struktury,
obserwuje sie spadek naprezenia w czasie po odksztal-
ceniu. Dlatego dla badania kinetyki odbudowy struktu-
ry wystarcza pojedynczy test dla ustalonych warunkéw
odksztalcenia: ¢, €,1T,. Waznym elementem jest zada-
nie odpowiednio dlugiego czasu utrzymywania kowa-
del w statej pozycji w celu rejestracji calego przebiegu
odbudowy struktury.

Temperatura, °C

SE=

Czas, s

Rys. 7. Ogdlny schemat metody relaksacji naprezen

Fig. 7. General scheme of relaxation tests

Po odksztatceniu i wytrzymaniu nastepuje obrébka
danych. Na rysunku 8 przedstawiono schemat obréb-
ki danych uzyskanych w teScie relaksacji naprezen.
Najpierw okre§lane jest zakoriczenie odksztalcenia,
nastepnie dla zakresu utrzymywania kowadet wyko-
nywany jest wykres zmiany naprezenia w funkcji cza-
su. Okreslane sg dwa liniowe etapy (pierwszy i trzeci).
Przy czym etap pierwszy jest traktowany jako etap
odbudowy struktury zwigzany tylko ze zdrowieniem.
Natomiast etap drugi jest odpowiedzig na zajScie re-
krystalizacji statycznej (lub metadynamicznej). Na-
stepnie etap pierwszy i trzeci zostaje zaproksymowany
liniowym réwnaniem. Utamek rekrystalizacji statycz-
nej wyznaczamy stosujgc rownanie:

[0, =q,log®)] -0

X=16.-0,- (@ -a)log®

(1)

gdzie oy, 0y, @y, @3 — wspélczynniki aproksymacji li-
niowej wyznaczane dla etapu pierwszego i trzeciego
(Rys. 8b).

Jak widaé metoda relaksacji naprezen jest prostsza
od metody podwdéjnych odksztatcern i wymaga mniej-
szej liczby probek w por6wnaniu do metody z podwdj-
nym odksztalceniem. Czy ta metoda jest skuteczna do
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Rys. 8. Etapy obrébki w metodzie relaksacji naprezen:
a) zaznaczenie zakonczenia odksztalcenia; b) wskazanie
pierwszego i trzeciego etapu na krzywej; ¢) ulamek rekrys-
talizacji

Fig. 8. Stages of the stress relaxation method: a) marking
the end of the deformation; b) first and third stage on the
curve; c¢) recrystallised fraction

okreslenia kinetyki rekrystalizacji statycznej jest za-
gadnieniem niniejszej pracy i opisana jest w kolejnym
rozdziale.

4. WYNIKI BADAN

W ramach niniejszej pracy skupiono sie na inter-
pretacji wynikow testéw relaksacji naprezen uzyska-
nych dla wytopu S-405. W ramach projektu wykona-
no szereg badan i cze$é tych wynikéw przedstawiono
w niniejszej pracy. W celu opracowania kinetyki rekry-
stalizacji statycznej wykonano szereg testow plastome-
trycznych, w ktérych zmiennymi byty wielko§é ziarna
poczatkowego D,, wartosé ¢ i predkosé €, odksztalce-
nia oraz temperatura 7',. Na rysunku 9 przedstawiono
uzyskany przebieg zmiany naprezenia po odksztalce-
niu z identyfikacjg czaséw, po ktérych struktury prébki
chtodzono wodg. Na rysunku 10 przedstawiono zdjecia
uzyskanej struktury dla réznych czaséw wytrzymania
po odksztatceniu. Dla ulatwienia analizy wynikéw na



Prace Instytutu Metalurgii Zelaza nr 2/2016, tom 68

14
-140 -
D0=66.95um; Td=1000°C; ¢=1s"; £=0.3
-120 -
—_ t=0.13s
S 100
°E'. t=0.4s
Q@ -804 =1.
= \‘\t 1.0s
X
@ 60+
o
©
Z 404 . N o )
Rys. 9. Wynik relaksacji naprezen uzyskany dla warunkow
204 odksztalcenia: T}, = 1200°C, Ty = 1000°C, £=0,3, € =1s"
Fig. 9. Results of stress relaxation obtained for strain con-
0 . ditions: T, = 1200°C, T;= 1000°C, £ = 0.3, € =1s"

0.1

Rys. 10. Zdjecia struktury uzyskane dla przebiegu scharakteryzowanego na rys. 9 po réznych czasach: a) 0,13 s; b) 0,4 s; c) 1 s;
d)2,9s;e)7s;1)15s
Fig. 10. Structure obtained for the time sequence characterised in Fig. 9: a) 0.13 s; b) 0.4 s;¢) 1 s;d) 2.9s;e) 7s;) 15 s



Prace Instytutu Metalurgii Zelaza nr 2/2016, tom 68 15
Rys. 10 cd. Zdjecia struktury uzyskane dla przebiegu scharakteryzowanego na rys. 9 po réznych czasach: g) 45s; h) 75 s
Fig. 10 cont. Structure obtained for the time sequence characterised in Fig. 9: g) 45s; h) 75 s
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Rys. 11. Zmiana wielko$ci ziarna (symbole) w stosunku do
rekrystalizacji statycznej (linia) wyznaczona dla warun-
kéw odksztalcenia: T, = 1200°C, Ty = 1000°C, £ =0.3, € =1s"
Fig. 11. Change in grain size (symbols) relative to static
recrystallisation (line) determined for deformation condi-
tions: T}, = 1200°C, Ty = 1000°C, £ = 0.3, € =1s"

rysunku 11 przedstawiono zmiane wielkoSci ziarna
wraz ze zmiang utamku zrekrystalizowanego. Nalezy
dodaé, iz czas do chlodzenia woda okreslany byl jako
moment rozpoczecia spadku temperatury w miejscu
mocowania termopary (Rys. 1). W rzeczywistosci, we-
wnatrz prébki nastepuje przesuniecie czasu, w ktérym
rozpoczyna sie spadek temperatury w poréwnaniu z ob-
szarem przy powierzchni. Analizujac zmiany struktury
okreslone wielkoScig ziarna bylego austenitu mozna
stwierdzié, ze ziarno austenitu rozpoczyna rekrystali-
zacje po osiggnieciu drugiego etapu na krzywej relak-
sacyjnej. Na rysunku 12 przedstawiono wyniki uzyska-
ne dla kolejnego przypadku. We wszystkich badanych
przypadkach w ramach projektu wyznaczona kinetyka
rekrystalizacji statycznej zostala potwierdzona w wy-
niku badania struktury.

Jak wspomniano wczeéniej etap drugi odpowiada
za rekrystalizacje statyczna. W przypadku niektérych
warunkéw odksztalcenia nie obserwowano na krzywej
relaksacyjnej drugiego etapu. W celu weryfikowania,
czy dla danych warunkéw wystepowata rekrystaliza-
cja, wykonano zamrozenie struktury. Na rysunku 13
przedstawiono uzyskany przebieg zmiany naprezenia

Czas [s]

Rys. 12. Zmiana wielkosci ziarna (symbole) w stosunku do
rekrystalizacji statycznej (linia) wyznaczona dla warun-
kéw odksztaleenia: Ty, = 1200 °C, T,= 1100°C, £=0,2, € =1s"
Fig. 12. Change in grain size (symbols) relative to static re-
crystallisation (line) determined fordeformationconditions:
T, = 1200°C, Ty = 1100°C, & = 0.2, € =1s"

140 . 80
D0=66.95um; Td=1000°C; ¢=0.1s"; £=0.2

Naprezenie [MPa]
Wielkosé¢ ziarna [um]

HA140243.D01

HA140244.D01
T
0.1 1 10 100
Czas [s]

Rys. 13. Wynik relaksacji naprezen (linia) oraz pomiar
wielkosci ziarna (symbole) uzyskane dla warunkéw od-
ksztalcenia: T}, = 1200 °C, Ty = 1000°C, £ = 0,3, € = 0,1 s

Fig. 13. Result of stress relaxation (line) and measurement
of grain size (symbols) obtained for deformation condi-
tions: T}, = 1200°C, T, = 1000°C, ¢ = 0.2, € = 0.1 s
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Rys. 14. Zdjecia struktury uzyskane dla przebiegu podanym na rysunku 13 po czasach: a) 1,0 s; b) 10,0 s

Fig. 14. Structure obtained for the course given in Figure 13 for different periods of time: a) 1.0 s; b) 10.0 s

po odksztatceniu bez inicjacji rekrystalizacji statycznej.
Uzyskane w badaniach struktury (Rys. 14) potwierdza-
ja brak zmiany w strukturze w postaci rekrystalizacji
statycznej.

Jak widaé¢ w oparciu o przedstawione wyniki badan,
mozna stwierdzié, ze metoda relaksacji naprezen sku-
tecznie identyfikuje przedzial czasowy dla proceséw
odbudowy struktury. Pozwala réwniez okreslié¢, czy
dla danych warunkéw odksztalcenia w materiale po
odksztalceniu zachodzi rekrystalizacja statyczna. Jest
to istotne przy opracowaniu modelu rekrystalizacji sta-
tycznej z uwzglednieniem odksztalcenia krytycznego
dla zaj$cia tego procesu. Zagadnienie to jest przedmio-
tem biezgcych badan w Zakladzie Symulacji Procesow
Technologicznych. Dotychczasowe badania skupiaty
sie gléwnie na analizie wplywu temperatury na prze-
bieg rekrystalizacji statycznej [9].

5. PODSUMOWANIE

W pracy przedstawiono wyniki badan otrzymanych
w testach relaksacji naprezeri. Z przeprowadzonych
badan wynika, ze metoda relaksacji naprezen pozwala
na rozréznienie proceséw odbudowy struktury. Dzieki
temu w tatwy spos6b mozna wyznaczyé kinetyke rekry-
stalizacji, odejmujgc wezesniej efekty zwigzane z pro-
cesami zdrowienia. Badania strukturalne, wykonane
dla réznych czaséw przerwy, potwierdzily skutecznos$é
metody relaksacji naprezen do wyznaczenia kinety-
ki rekrystalizacji statycznej. Najwazniejszym etapem
oceny jest poprawne wyznaczenie na krzywej relaksa-
¢ji czasu, w ktérym rozpoczyna sie rekrystalizacja.

Wyniki prezentowane w niniejszej pracy zostaly
uzyskane w ramach projektu: nr umowy RFSR-CT-
2013-00007, dofinansowanego przez Research
Fund for Coal and Steel.
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