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KINETYKA IZOTERMICZNYCH PRZEMIAN
FAZOWYCH PONIZEJ TEMPERATURY Mg
W ULTRA WYSOKOWYTRZYMALYCH STALACH
KONSTRUKCYJNYCH

Artykut zawiera wyniki badar kinetyki izotermicznych przemian fazowych w zakresie temperatury bezposrednio
ponizej Mg w dwdch ultra wysokowytrzymatych stalach nanostrukturalnych. Zabieg wytrzymania izotermicznego
ponizej Mg jest jednym z etapow obrobki cieplnej, prowadzqcej do uzyskania struktury wielofazowej o korzystnym sto-
sunku wytrzymatosci do plastycznosci. Na podstawie wynikéw badarn dylatometrycznych stwierdzono, ze zapoczqtko-
wanie przemiany izotermicznej w obydwu badanych stalach w zakresie temperaturowym ponizej Mgulega przesunie-
ciu do istotnie krotszych czasow w stosunku do poczatku izotermicznej przemiany bainitycznej powyzej Mg. W jednej
z badanych stali stwierdzono skrdcenie czasu do zapoczgtkowania przemiany bainitycznej w temperaturze tuz powyzej
My (tzw. ,,swing-back phenomenon”). Po ochiodzeniu probek badanych stali ponizej Mg powstajqg plytki (lub pakiety
listew) martenzytu atermicznego, ktérego utamek wzrasta w wyniku obnizania temperatury ochtadzania ponizej M.
Wytrzymywanie izotermiczne ponizej Mg powoduje przemiane czesci pozostalego austenitu w bainit i prawdopodobnie
w martenzyt izotermiczny. Jednoznaczne rozréznienie morfologiczne bainitu i martenzytu izotermicznego oraz identy-
fikacja mechanizmu przemian fazowych zachodzqcych w trakcie wytrzymywania izotermicznego ponizej Mg, wymaga
dalszych badan z zastosowaniem zaawansowanych metod dylatometrycznych i mikrostrukturalnych.

Stowa kluczowe: stale ultra wysokowytrzymadte, nanobainit, przemiany fazowe ponizej Mg, analiza dylatometryczna

KINETICS OF ISOTHERMAL PHASE TRANSFORMATION BELOW Mg

TEMPERATURE IN ULTRA HIGH-STRENGTH STRUCTURAL STEELS

Results of investigation of the kinetics of isothermal phase transformation in the temperature range directly below
M in two grades of ultra high-strength nanostructured steels are reported in the paper. An operation of isothermal
holding below Mg is one of the stages of heat treatment allowing to obtain a multiphase microstructure leading to
an attractive proportion of high strength and good ductility. Basing on results of dilatometric investigation it was
found that in the both steels the start of isothermal transformation below Mg was shifted to shorter times as compared
with the beginning of isothermal bainitic transformation above Mg. In one of the investigated steels just above Mg
temperature shortening of the time to start the bainitic transformation was detected (,swing-back phenomenon”). In
the specimens of the investigated steels cooled below Mg, plates (or packets of laths) of athermal martensite formed
and the amount of the athermal martensite increased as the undercooling temperature decreased. Isothermal holding
below Mg induces transformation of a part of remaining austenite into bainite and probably into isothermal marten-
site. Distinguishing unambiguously between morphologies of bainite and isothermal martensite and identification of
mechanism of phase transformation during isothermal holding below Mg need further investigations to be carried out,
using advanced dilatometric and microstructural methods.

Keywords: ultra high-strength steels, nanobainite, phase transformation below Mg, dilatometric analysis

1. MECHANIZM PRZEMIAN dzenia ponizej Mg i sktadu chemicznego austenitu
IZOTERMICZNYCH W STALACH PONIZEJ przed przemiana,
TEMPERATURY Mg — w trakcie wytrzymywania izotermicznego nastepuje

W trakcie chlodzenia stali z zakresu trwalosci au-
stenitu do temperatury pomiedzy Mg a M; (oznaczonej
w tym artykule T}) i w trakcie wytrzymywania izoter-
micznego w temperaturze T;, zachodzg nastepujgce
wzajemnie oddziatujace na siebie przemiany fazowe
oraz zmiany strukturalne i chemiczne:

— w wyniku ochtodzenia do T} powstaje martenzyt ater-
miczny (M,) w iloSci zaleznej od wielko$ci przechto-

przemiana fazowa czesci pozostatego austenitu (A),

— réwnolegle z przemiang izotermiczng nastepujg dy-
fuzyjne zmiany w rozmieszczeniu pierwiastkow,
a w szczeg6lnosci nastepuje przedyfundowanie czesci
wegla z przemienionej osnowy do pozostatego auste-
nitu (partitioning process),

— po wyhamowaniu przemiany, jako jeden ze sktadni-
kow osnowy pozostaje nieprzemieniony austenit,
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— w wyniku izotermicznego wytrzymywania moga za-
chodzié¢ procesy wydzieleniowe, w szczeg6lnoSci wy-
dzielanie czgstek cementytu lub weglikow stopowych
w martenzycie i ferrycie bainitycznym.

We wczesnych badaniach przemiany izotermiczne;j
w stalach w zakresie temperaturowym ponizej Mg,
bez dogtebnych analiz mechanizmu przemiany i mikro-
struktury powstajacych faz przyjeto, ze jest to przemia-
na bainityczna, tak jak bezposrednio powyzej Mg [1].
W pracy [1] stwierdzono, ze zapoczatkowanie przemia-
ny izotermicznej ponizej temperatury Mg (w osnowie
skladajacej sie z austenitu i atermicznego martenzytu)
nastepuje po krétszych czasach, niz poczatek przemia-
ny bainitycznej bezposrednio powyzej Mg. Efekt ten po-
twierdzono w najnowszych badaniach [2] i wyjasniono
zwiekszeniem gesto$ci miejsc zarodkowania nowej fazy
na granicach ptytek lub listew martenzytu atermiczne-
go. Wyniki dotychczasowych, stosunkowo nielicznych,
badai mechanizmu i produktéw przemiany izoter-
micznej w stalach w zakresie temperaturowym ponizej
Mg nie sg jednoznaczne. Z badan kinetyki i morfologii
produktéw przemiany izotermicznej wykonanych dla
stali weglowych o nadeutektoidalnej zawartosci wegla
w przedziale 0,80+1,80%C") wynika, ze w zakresie tem-
peraturowym ponizej Mg w wyniku wytrzymywania
izotermicznego powstaja plytki martenzytu [3, 4]. Ba-
dania wykonane przez Okamoto i Oka [3, 4] wskazuja
takze, ze skracanie czasu inkubacji przemiany izoter-
micznej (tj. przyspieszenie poczatku przemiany) zaczy-
na sie bezposrednio powyzej Mg (zjawisko to nazwano
Lswing-back phenomenon”).W zdecydowanej wiekszo-
$ci badan przemian fazowych w podeutektoidalnych
stalach o réznej zawartoSci pierwiastkéw stopowych
stwierdzono, ze w wyniku przemiany izotermicznej po-
nizej Mg powstaje bainit o réznych cechach morfologicz-
nych, zaleznych od sktadu chemicznego stali [2, 5-7].
Tylko w jednej pracy, zawierajgcej wyniki badan prze-
mian izotermicznych ponizej Mg w stali 0,2%C-1,5%-
Mn-1,5%Si autorzy konkludujg, ze przemiana zachodzi
mechanizmem martenzytycznym, przez poszerzanie
istniejgcych listew martenzytu atermicznego [8].

2. CEL PODJECIA BADAN PRZEMIANY
IZOTERMICZNEJ W STALACH PONIZEJ
TEMPERATURY Mg

Drobnoziarnista wielofazowa mikrostruktura sta-
li, sktadajaca sie z kilku faz w réznych kombinacjach
iw réznych proporcjach, zapewnia uzyskanie wysokich
wlasciwosci mechanicznych i duzej plastycznosci lub
ciggliwosci, przy ograniczeniu zawartosci pierwiastkow
stopowych. Mikrostrukture wielofazowg mozna wytwo-
rzyé stosujac wieloetapowg obrébke cieplng, obejmuja-
cg kilka kolejno i bezposrednio nastepujgcych po sobie

Yw calym artykule zawarto$ci pierwiastkéw podano w %

masy.

zabieg6éw cieplnych, powodujacych zajscie okreslonych
przemian fazowych i strukturalnych [9]. Rozszerzenie
zastosowan obrobki wieloetapowej i powstawanie wielu
jej odmian byto mozliwe po opracowaniu obrébki Q&P
(quenching and partitioning) — hartowanie (cze$ciowe)
i rozsegregowanie wegla (z powstalego martenzytu
do nieprzemienionego austenitu). Gtéwnym celem za-
chowania w mikrostrukturze finalnej metastabilnego
austenitu jest podwyzszenie wlasciwosci plastycznych
wysokowytrzymatych stali. Jednym z etapéw obrébki
cieplnej prowadzacej do uzyskania struktury wielofazo-
wej o korzystnym stosunku wytrzymatosci do plastycz-
nosci, moze byé zabieg wytrzymywania izotermicznego
ponizej temperatury M.

Badania, ktérych wyniki zawiera niniejszy artykut,
wykonano na dwoéch gatunkach ultra wysokowytrzy-
malych stali nanostrukturalnych. Gatunki te nalezg do
klasy stali o strukturze bezweglikowego dolnego bainitu
i austenitu resztkowego w ilosci 15+35% obj., o wytrzy-
malosci w zakresie 1,5+2,5 GPa [10-12]. Mozna ocze-
kiwaé, ze wytworzenie w stali o osnowie nanobainitu
bezweglikowego dodatkowych faz w wyniku czes$ciowej
atermicznej przemiany martenzytycznej i przemian
izotermicznych ponizej Mg, spowoduje dalsze polepsze-
nie charakterystyk mechanicznych tej stali.

3. MATERIAL DO BADAN
I ZASTOSOWANE METODY BADAWCZE

3.1. PRZYGOTOWANIE MATERIALU DO BADAN

Sktlady chemiczne materialéw stanowigcych przed-
miot badan, ktérymi byty dwa gatunki stali nanostruk-
turalnej: NANOS-BA oraz NANOS-BAL (o zmniejszo-
nej zawartoSci pierwiastkéw stopowych, na wyroby
o mniejszej grubosci), podano w tabeli 1.

Materiatem wyjSciowym do przygotowania prébek
ze stali NANOS-BA byt odcinek blachy o wymiarach
12,5 mm x 245 mm x 245 mm z wytopu przemysltowego.
Wlewek przemystowy przed walcowaniem poddano wy-
zarzaniu homogenizujgcemu w temperaturze 1200°C
w ciggu 24 godzin. Odcinek blachy ze stali NANOS-BA
przewalcowano na gorgco w walcarce LPS — Modut B
[13] na pasmo o grubo$ci 8,2 mm, a nastepnie poddano
wygrzewaniu zmiekczajagcemu w temperaturze 695°C
w ciggu 5 godzin.

Stal NANOS-BAL wytopiono w warunkach labo-
ratoryjnych w piecu prézniowym VSG 100S i odlano
w préozni we wlewek o wymiarach 60 mm x 150 mm x
870 mm, ktory — bez zastosowania wyzarzania homo-
genizujgcego — poddano walcowaniu na gorgco w wal-
carce LPS — Modut B na pasmo o grubosci 7,85 mm.
Odcinki pasma zmigkczono stosujgc — podobnie jak w
przypadku stali NANOS-BA — wygrzewanie w tempe-
raturze 695°C w ciggu 5 godzin.

Tabela 1. Zawartosci pierwiastkow stopowych i resztkowych w stalach uzytych do badan, %

Table 1. Content of alloying and residual elements in the investigated steels, wt %

Orreamrzmie (6] Mn Si P S Cr Mo v Ti Al N, 0,
stali pPpm ppm

NANOS-BA 0,55 1,95 1,82 | 0011 | 0,004 | 1,29 0,72 0,10 | 0,009 | 0,023 30 18

NANOS-BAL 0,61 1,53 1,67 | 0,007 | 0,007 | 1,30 - - 0,008 | 0,015 36 8
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3.2. METODYKA BADAN
DYLATOMETRYCZNYCH

Probki do badan dylatometrycznych w postaci rurek
o S$rednicy zewnetrznej 4 mm, Srednicy wewnetrznej
2 mm i dtugoséci 10 mm, wykonano w wymaganej liczbie
z obydwu materiatéw z zachowaniem réwnolegtosci osi
rurki do kierunku walcowania ptaskownikéw. Badania
dylatometryczne wykonano za pomocg dylatometrow
DIL805 A/D i DIL805A/D/T. Wyznaczono temperatury
charakterystyczne badanych stali (A, A, Mg), opra-
cowano fragmenty wykres6w CTPi, okreslono przybli-
zone sklady fazowe po wykonanych cyklach temperatu-
rowo-czasowych oraz wykonano analize kinetyki prze-
mian izotermicznych. Nagrzewanie oraz wytrzymanie
w zadanej temperaturze wykonywano w prézni <5-10™
mbar. Chwilowe odchytki temperatury od zadanej war-
toSci nie przekraczatly +/-1,0°C.

Wyznaczanie temperatur krytycznych oraz zakre-
séw przemian fazowych wykonano z zastosowaniem
techniki przyktadania stycznej do krzywej dylatacyjnej
w poblizu poczatku i konica przemiany fazowej [14, 15].
W przypadku analizy przemian nierozdzielnych (wy-
stepujacych bezposrednio jedna po drugiej lub nakta-
dajgcych sie) zastosowano rézniczkowanie numeryczne
krzywych dylatacyjnych. Do wyznaczania temperatur
poczatku i konica przemian fazowych o stabych efektach
dylatacyjnych, wykorzystano metodyke opracowang w
Zakladzie Symulacji Proceséw Technologicznych IMZ,
opartg o transformacje liniowa analizowanego odcinka
krzywej dylatacyjnej [16]. Temperatury krytyczne A
(Acp, Ac) 1A 3 Wyznaczono nagrzewajac probki z szyb-
koscig 2,5°C/min. do temperatury 1000°C. Parametry
poszczegélnych cykli temperaturowo-czasowych zreali-
zowanych na prébkach z badanych materiatéw, podano
w rozdzialach zawierajacych wyniki badan. Pomiary
twardosci przeprowadzono za pomoca twardoS$ciomie-
rza Vickers HTM 1839 przy obcigzeniu 98 N. Na prze-
kroju poprzecznym kazdej prébki dylatometrycznej wy-
konano po 4 odciski.

3.3. METODYKA BADAN
MIKROSTRUKTURALNYCH

Badania mikrostrukturalne wykonano na wytrawio-
nych zgtadach poprzecznych wszystkich prébek dylato-
metrycznych za pomocg mikroskopu $wietlnego (MS),
a wybrane probki dylatometryczne poddano badaniom
z zastosowaniem wiekszych powigkszen metodg ska-
ningowej mikroskopii elektronowej (SEM).

4. WYNIKI BADAN I ICH DYSKUSJA

4.1. WYNIKI BADAN DYLATOMETRYCZNYCH
I ANALIZA MECHANIZMU PRZEMIAN
FAZOWYCH W STALI NANOS-BA W ZAKRESIE
TEMPERATUROWYM PONIZEJ M

We wczesniejszych badaniach [17] opracowano dla
stali NANOS-BA fragmenty wykresu CTPi w zakresie
temperaturowym przemiany perlitycznej i przemiany
bainitycznej powyzej Mg. W badaniach, z ktérych wy-
niki zawiera niniejszy artykul, opracowano fragment
wykresu, dla przemian zachodzgcych ponizej tempe-
ratury Mg. Wykonano weryfikujgcy pomiar tempera-
tury Mg, w cyklach obejmujgcych nagrzewanie prébek

do temperatury austenityzowania 950°C z szybko$cig
10°C/s, austenityzowanie w ciggu 10 min., a nastepnie
chlodzenie z szybkosciami 100°C/s i 10°C/s. Otrzymane
wyniki potwierdzity wyznaczong wczesniej [17] §rednig
warto$é temperatury Mg dla analizowanej szybkosci
chtodzenia, ré6wng 204°C+2°C.

W celu zrealizowania cykli temperaturowo-czasowych
wymaganych do analizy kinetyki przemian izotermicz-
nych, probki austenityzowano w temperaturze 950°C
przez 10 min., nastepnie chlodzono z szybkos$cig 10°C/s
do temperatury przemiany izotermicznej i wytrzymy-
wano w nastepujacych temperaturach w ciggu 100
godzin: 185°C, 165°C oraz 145°C, po czym probki chlo-
dzono do temperatury otoczenia z szybkoscig 2°C/s. Na
podstawie analizy wynikéw badan dylatometrycznych,
interpretacji mikrostruktury i pomiaréw twardosci,
sporzadzono czesé wykresu CTPi ponizej Mg (Rys. 1).
W przypadku przemiany w najnizszej z temperatur
wytrzymania izotermicznego, tj. 145°C, do zakoncze-
nia zastosowanego okresu wytrzymania (100 godzin)
przemiana nie ulegla calkowitemu wyhamowaniu. Na
diagramie fazowym na rysunku 1 punktami koloru
czerwonego zaznaczono zidentyfikowane zalamania na
krzywych dylatometrycznych, $wiadczace o zmianie
mechanizmu przemiany w trakcie wytrzymywania izo-
termicznego. W celu wyjasénienia tych ztozonych efek-
téw wymagane jest wykonanie dalszych badan.
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Rys. 1. Fragmenty wykresu izotermicznych przemian fazo-
wych (CTPi) dla stali NANOS-BA

Fig. 1. Parts of isothermal phase diagram (TTT) for NA-
NOS-BA steel

7 diagramu fazowego zamieszczonego na rysunku 1
wynika, ze zapoczatkowanie przemiany izotermicznej
w stali NANOS-BA w zakresie temperaturowym poni-
zej Mg ulega przesunieciu do krétszych czaséw (prze-
miana ulega przyspieszeniu) w stosunku do charak-
terystyki przemiany bezposrednio powyzej Mg. W sto-
sunku do przemiany bezpo$rednio powyzej Mg przy-
spieszenie mierzone czasem do rozpoczecia przemiany
jest znaczne — od wartosci ok. 10* sekund powyzej Mg,
czas ten skraca sie do ok. 5:10% sekund dla przedzia-
tu temperatury 145+185°C. Wyhamowanie przemiany
izotermicznej w przedziale temperatury 165+185°C
nastepuje w przyblizeniu po takim samym czasie jak
dla przemiany izotermicznej bezposrednio powyzej M.
W temperaturze 145°C przemiana nie ulegta catkowi-
temu wyhamowaniu po wytrzymaniu w ciggu maksy-
malnego zastosowanego czasu (100 godzin).

Na podstawie pomiaréw zmian dlugosci prébek dy-
latometrycznych zachodzgcych w trakcie przemiany
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izotermicznej, z wykorzystaniem reguty dzwigni obli-
czono udzialy objetosciowe faz w strukturze finalnej
(po wytrzymaniu izotermicznym i ochtodzeniu prébek
do temperatury otoczenia). Wyniki obliczern podano
w tabeli 2.

Tabela 2. Wyniki dylatometrycznej oceny skladu fazowego
stali NANOS-BA po przemianach izotermicznych; T; - tem-
peratura przemiany izotermicznej; M, — martenzyt ater-
miczny (powstaly w wyniku chlodzenia ciaglego); M; - mar-
tenzyt izotermiczny (powstaly w wyniku wytrzymywania
izotermicznego); B — bainit; A — austenit

Table 2. Results of dilatometric assessment of phase com-
position of steel NANOS-BA after isothermal transfor-
mation; 7; - temperature of isothermal transformation;
M, -athermal martensite (produced by continuous cooling);
M; - isothermal martensite (produced by isothermal hol-
ding); B - bainite; A - austenite

Temperatura Udzialy obj., %
T;, [°C] M, B M, +A
185 7 ) ) )
165 13,6 25,8 60,6
145 27,5 9,1 63,4

“YWyniki dla temperatury 7T} = 185°C, z uwagi na ztozony charak-
ter dylatogramu, wymagaja weryfikacji

Ze wzgledu na trudno$ci w rozréznieniu poszczegol-
nych rodzajow faz na obrazach mikrostruktur drob-
noziarnistych stali wielofazowych, w szczegélnosci ze
wzgledu na podobienistwo morfologiczne niektérych ty-
p6éw martenzytu listwowego i bainitu dolnego, do inter-
pretacji mikrostruktur badanych prébek wykorzystano
mikrostruktury odniesienia, zawierajace wylacznie
znany sktadnik fazowy. Przyktady takich mikrostruk-
tur pochodzace z wcze$niejszych badan wiasnych, za-
mieszczono na rysunku 2. Do identyfikacji morfologicz-
nej sktadnikow fazowych mikrostruktury wykorzysta-
no takze publikowane wyniki badan (np. [18]).

Na rysunku 3 zamieszczono mikrofotografie obrazu-
jace mikrostrukture prébek stali NANOS-BA po ochto-
dzeniu z temperatury austenityzowania do temperatur
przemiany izotermicznej ponizej Mg i wytrzymaniu
w temperaturach 185°C, 165°C i 145°C. Pasma widocz-

ne na mikrofotografiach sg wynikiem réznej podatno-
$ci do trawienia obszaréw réznigcych sie zawartoscia
pierwiastkoéw stopowych. Jest to efekt pozostatosci
segregacji miedzydendrytycznej powstajgcej w trakcie
krzepniecia stali.

Po ochtodzeniu do 185°C powstaja pojedyncze plytki
(lub listwy) martenzytu atermicznego, wyraznie wi-
doczne na obrazach mikrostruktury, wskazane strzal-
kami na mikrofotografiach na rysunkach 3a i b. Ptytki
martenzytu atermicznego (powstatego w wyniku ochto-
dzenia ponizej M) charakteryzujg sie istotnie wiekszy-
mi rozmiarami w poréwnaniu z ptytkami (lub listwa-
mi) faz powstalych w wyniku przemian izotermicznych
ponizej Mg. Obnizanie temperatury, do ktérej ochta-
dzana jest prébka, wywoluje wzrost ilo§¢ martenzytu
atermicznego. Wytrzymywanie izotermiczne ponizej
Mg powoduje przemiane czesci pozostatego austenitu
w bainit i prawdopodobnie w martenzyt izotermiczny.
Martenzyt atermiczny, podobnie jak matrenzyt izoter-
miczny i bainit, ulegaja odpuszczaniu w trakcie wy-
trzymywania izotermicznego.

Rozréznienie morfologiczne produktéw przemian izo-
termicznych zachodzgcych ponizej temperatury Ms, tj.
bainitu i martenzytu izotermicznego, nie jest mozliwe
w sposé6b jednoznaczny na podstawie wynikéw uzyska-
nych w niniejszej pracy. Identyfikacja przemian fazo-
wych w trakcie wytrzymywania izotermicznego ponizej
Mg wymaga dalszych badan z zastosowaniem zaawan-
sowanych metod dylatometrycznych i mikrostruktu-
ralnych.

4.2. WYNIKI BADAN DYLATOMETRYCZNYCH
I ANALIZA MECHANIZMU PRZEMIAN
FAZOWYCH W STALI NANOS-BAL W ZAKRESIE
TEMPERATUROWYM PONIZEJ Mg

Na podstawie analizy dylatograméw zarejestro-
wanych w trakcie chlodzenia prébek z szybkoSciami:
ok. 340°C/s (maksymalna mozliwa do zastosowania),
100°C/s, 50°C/s, 25°C/s, 10°C/s, 5°C/s, 2°C/s, 1°Cls,
30°C/min., 15°C/min., 6°C/min. i 1°C/min. stwierdzono,
ze temperatura Mg stali NANOS-BAL zalezy istotnie

Rys. 2. Mikrostruktura probek ze stali NANOS o skladzie chemicznym zblizonym do skladu stali NANOS-BA: (a) chlodzenie
ciagle z zakresu trwalosci austenitu (950°C) do temperatury otoczenia z szybkoscia 50°C/s — martenzyt atermiczny z auste-
nitem resztkowym, MS; (b) wytrzymanie izotermiczne w temperaturze 230°C w ciagu 80 godzin - bezweglikowy bainit dolny
z austenitem resztkowym, MS

Fig. 2. Microstructure of specimens of NANOS steel with chemical composition close to composition of steel NANOS-BA: (a)
continuous cooling from austenite field (950°C) to room temperature at a rate of 50°C/s — athermal martensite and retained
austenite, optical microscopy; (b) isothermal holding at temperature of 230°C during 80 hours - carbide-free lower bainite

and retained austenite, optical microscopy
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Rys. 3. Mikrostruktura préobek dylatometrycznych ze stali NANOS-BA po ochlodzeniu z szybkoscia 10°C/s z zakresu trwa-
losci austenitu (950°C) do temperatury przemiany izotermicznej i wytrzymaniu w tej temperaturze przez 100 godzin:
a) T;=185°C,MS; b) T}, = 185°C, SEM - strzalkami wskazano plytki lub pakiety listew martenzytu atermicznego; c¢) T; = 165°C, MS;

d) T; = 145°C, MS

Fig. 3. Microstructure of dilatometric specimens of steel NANOS-BA produced by cooling at a rate of 10°C/s from austen-
ite field (950°C) to temperature of isothermal transformation followed by holding at this temperature during 100 hours:
a) T; = 185°C, optical microscopy; b) T; = 185°C, SEM - plates or packets of laths of athermal martensite are indicated by ar-
rows; ¢) T; = 165°C, optical microscopy; d) T; = 145°C, optical microscopy

od szybkosci chtodzenia. Dla najwiekszej zastosowa-
nej szybkosci chtodzenia 340°C/s, wartosé Mg wynosi
172°C, a dla szybkosci chtodzenia 5°C/s, ktéra jest naj-
mniejsza szybko$cia prowadzacg do uzyskania 100%
martenzytu atermicznego, warto$é Mg wynosi 200°C.
Dla szybkosci chtodzenia zastosowanej do opracowania
diagramu CTPi réownej 25°C/s, warto$§é temperatury
Mg jest r6wna 188°C.

W celu opracowania fragmentu wykresu CTPi dla
stali NANOS-BAL bezposrednio powyzej i ponizej tem-
peratury Mg, prébki dylatometryczne austenityzowano
w temperaturze 900°C przez 10 min., chtodzono z szyb-
koscia 25°C/s do temperatury przemiany izotermicz-
nej i wytrzymywano w nastepujgcych temperaturach
w ciagu 100 godzin:

— powyzej Mg w temperaturach 200°C, 215°C, 235°C
i255°C,
— ponizej Mg w temperaturach 185°C, 165°C i 145°C.

Po zakonczeniu wytrzymania izotermicznego probki
chltodzono do temperatury otoczenia z szybkoscia 2°C/s.
Na podstawie analizy wynikéw badan dylatometrycz-
nych, interpretacji mikrostruktury i pomiaréw twar-

dosci, sporzadzono fragment wykresu CTPi stali NA-
NOS-BAL, ktéry zamieszczono na rysunku 4.

7 diagramu fazowego CTPi stali NANOS-BAL za-
mieszczonego na rysunku 4 wynika, ze podobnie jak
w przypadku stali NANOS-BA, zapoczatkowanie
przemiany izotermicznej w zakresie temperaturowym
ponizej Mg ulega przesunieciu do krotszych czasow
(przemiana ulega przyspieszeniu) w stosunku do cha-
rakterystyki przemiany w temperaturze wyzszej o ok.
15°C od Mg. Bezposrednio powyzej Mg przemiana baini-
tyczna ulega przyspieszeniu w przyblizeniu w tym sa-
mym stopniu co bezpos$rednio ponizej Mg — jest to tzw.
»swing-back phenomenon” [3, 4]. Efektu ,swing-back”
nie zaobserwowano w stali NANOS-BA. Dla tempera-
tur bezposrednio ponizej Mg czas do zapoczatkowania
przemiany izotermicznej w stali NANOS-BAL wynosi
ok. 5,5:10° sekund i jest istotnie krétszy od czasu do
rozpoczecia przemiany w temperaturze wyzszej o ok.
15°C od Mg wynoszacego ok. 5,5:10° sekund. Wyhamo-
wanie przemiany izotermicznej w badanym przedziale
temperatury ponizej Mg nastepuje takze po krétszych
czasach niz bezposrednio powyzej M.
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Rys. 4. Fragment izotermicznego wykresu przemian fazo-
wych (CTPi) dla stali NANOS-BAL

Fig. 4. Part of isothermal phase diagram (TTT) for NANOS-
BAL steel

Na podstawie pomiaréw zmian dlugosci préobek dy-
latometrycznych zachodzgcych w trakcie przemiany
izotermicznej, z wykorzystaniem reguly dzwigni obli-
czono udzialy objetoSciowe faz w strukturze finalnej
(po wytrzymaniu izotermicznym i ochtodzeniu prébek
do temperatury otoczenia). Wyniki obliczeri dla trzech
najnizszych temperatur wytrzymania izotermicznego
podano w tabeli 3.

Wyniki badan mikrostruktury prébek stali NANOS-
BAL po cyklach dylatometrycznych wykonanych w celu
sporzadzenia fragmentéw wykresu CTPi powyzej i po-
nizej temperatury Mg, zamieszczono na rysunkach 5
i 6. W wyniku przemiany powyzej Mg w temperaturach
255°C 1 235°C powstaje jednorodna struktura sktada-
jaca sie z pakietéw listew bainitu dolnego (Rys. 5a, b).
Po ochlodzeniu do temperatury 215°C (bezposrednio
powyzej Mg) zaobserwowano pojedyncze plytki mar-
tenzytu atermicznego powstale w pasmach segregacji,
dla ktérych temperatura Mg jest wyzsza niz warto$é

/ det ND [ — N 101]
10.00 kV|ETD| 7.1 mm

Rys. 5. Mikrostruktura prébek dylatometrycznych ze stali NANOS-BAL po ochlodzeniu z szybkoscia 25°C/s z zakresu
trwalosci austenitu (900°C) do temperatury przemiany izotermicznej i wytrzymaniu w tej temperaturze przez 100 godzin:
a) T; = 255°C, MS; b) T; = 235°C, MS; ¢) T; = 215°C, MS; d) T; = 215°C, SEM; strzalkami wskazano plytki lub pakiety listew mar-

tenzytu atermicznego

Fig. 5. Microstructure of dilatometric specimens of steel NANOS-BAL produced by cooling at a rate of 25°C/s from au-
stenite field (900°C) to temperature of isothermal transformation followed by holding at this temperature du-
ring 100 hours: a) T; = 255°C, optical microscopy; b) T; = 235°C, optical microscopy; ¢) T; = 215°C, optical microscopy;
d) T; = 215°C, SEM - plates or packets of laths of athermal martensite are indicated by arrows
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Rys. 6. Mikrostruktura prébek dylatometrycznych ze stali NANOS-BAL po ochlodzeniu z szybkoscia 25°C/s z zakresu
trwalosci austenitu (900°C) do temperatury przemiany izotermicznej i wytrzymaniu w tej temperaturze przez 100 godzin:
a) T; = 185°C, MS; b) T; = 165°C, MS; ¢) T; = 145°C, MS; d) T; = 165°C, SEM; strzalkami wskazano plytki lub pakiety listew mar-

tenzytu atermicznego

Fig. 6. Microstructure of dilatometric specimens of steel NANOS-BAL produced by cooling at a rate of 25°C/s from austen-
ite field (900°C) to temperature of isothermal transformation followed by holding at this temperature during 100 hours:
a) T; = 185°C, optical microscopy; b) T; = 165°C, optical microscopy; ¢) T; = 145°C, optical microscopy; d) T; = 165°C, SEM - plates
or packets of laths of athermal martensite are indicated by arrows

Tabela 3. Wyniki dylatometrycznej oceny skladu fazowe-
go stali NANOS-BAL po przemianach izotermicznych;
T; - temperatura przemiany izotermicznej; M, - marten-
zyt atermiczny (powstaly w wyniku chlodzenia ciaglego);
M; - martenzyt izotermiczny (powstaly w wyniku wytrzy-
mywania izotermicznego); B - bainit; A — austenit

Table 3. Results of dilatometric assessment of phase com-
position of steel NANOS-BAL after isothermal transfor-
mation; T; - temperature of isothermal transformation;
M, -athermal martensite (produced by continuous cooling);
M; - isothermal martensite (produced by isothermal hol-
ding); B - bainite; A - austenite

Temperatura Udzialy obj.%
T;, [°C] M, B M;+A
185 13,8 67,9 18,3
165 28,4 37,4 34,2
145 48,5 8,3 43,2

Srednia dla stali. Przykladowe plytki (lub listwy) mar-
tenzytu atermicznego wskazano strzatkami na mikro-
fotografiach na rysunkach 5c,d. Plytki martenzytu
atermicznego charakteryzujg sie istotnie wiekszymi

rozmiarami w poréwnaniu z ptytkami (lub listwami)
faz powstatych w wyniku przemian izotermicznych po-
nizej M.

W miare obnizania temperatury, do ktorej ochtadza-
na jest probka z zakresu austenitu, bedgcej jednocze-
$nie temperatura przemiany izotermicznej, nastepuje
wzrost utamka martenzytu atermicznego, od wartosci
ok. 14% obj. po ochlodzeniu do temperatury 185°C, ok.
30% obj. po ochtodzeniu do temperatury 165°C, do ok.
50% obj. po ochtodzeniu do temperatury 145°C (Tab. 3).
Wytrzymywanie izotermiczne powoduje przemiane
czesci pozostatego austenitu w bainit i prawdopodobnie
w martenzyt izotermiczny (Rys. 6).

Podobnie jak w przypadku stali NANOS-BA, nie byto
mozliwe jednoznaczne rozréznienie morfologiczne ba-
initu i martenzytu izotermicznego w finalnej struktu-
rze prébek dylatometrycznych ze stali NANOS-BAL,
przy uzyciu zastosowanych metod badan. Identyfikacja
przemian fazowych w trakcie wytrzymywania izoter-
micznego ponizej Mg wymaga dalszych badari z uzy-
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ciem zaawansowanych metod dylatometrycznych i mi-
krostrukturalnych.

5. PODSUMOWANIE WYNIKOW I WNIOSKI

Zabieg wytrzymania izotermicznego ponizej tempe-
ratury Mg stwarza mozliwosé wytworzenia struktury
wielofazowej o korzystnym stosunku wytrzymatosci do
plastycznosci. Z tego powodu badania izotermicznych
przemian fazowych w stalach w zakresie temperatu-
rowym ponizej Mg nalezy uznaé za istotny kierunek
opracowywania podstaw nowoczesnej obrébki cieplnej
wysokowytrzymalych stali.

Badania, ktérych wyniki zawiera niniejszy arty-
kut, wykonano na ultra wysokowytrzymatych sta-
lach nanostrukturalnych NANOS-BA i NANOS-BAL.
Zapoczatkowanie przemiany izotermicznej w stali
NANOS-BA w zakresie temperaturowym ponizej Mg
ulega przesunieciu do krétszych czaséw w stosunku do
poczatku przemiany bezpos$rednio powyzej Mg. Przy-
spieszenie mierzone czasem do rozpoczecia przemiany
jest znaczne — od wartosci ok. 10* sekund powyzej My,
czas ten skraca sie do ok. 5:10% sekund dla przedzia-
tu temperatury 145+185°C. Wyhamowanie przemiany
izotermicznej w przedziale temperatury 165+185°C
nastepuje w przyblizeniu po takim samym czasie jak
dla przemiany izotermicznej bezposrednio powyzej M.
W temperaturze 145°C przemiana nie ulega catkowi-
temu wyhamowaniu po wytrzymaniu w ciggu maksy-
malnego zastosowanego czasu 100 godzin. Rozpoczecie
przemiany izotermicznej w stali NANOS-BAL w za-
kresie temperaturowym ponizej Mg ulega przesunieciu
do krétszych czasow (przemiana ulega przyspieszeniu)
w stosunku do charakterystyki przemiany w tempera-

turze wyzszej o ok. 15°C od Mg. Bezposrednio powyzej
Mg przemiana bainityczna ulega przyspieszeniu w przy-
blizeniu w tym samym stopniu co bezpos$rednio ponizej
Mg (,swing-back phenomenon”). Efektu ,swing-back”
nie zaobserwowano w stali NANOS-BA. Dla tempera-
tur bezposrednio ponizej Mg czas do zapoczatkowania
przemiany izotermicznej w stali NANOS-BAL wynosi
ok. 5,5:10% sekund i jest istotnie krétszy od czasu do
rozpoczecia przemiany w temperaturze wyzszej o ok.
15°C od Mg wynoszacego ok. 5,5:10° sekund. Wyhamo-
wanie przemiany izotermicznej w badanym przedziale
temperatury ponizej Mg nastepuje takze po krétszych
czasach niz bezposrednio powyzej M.

W obydwu badanych stalach po ochlodzeniu ponizej
Mg powstaja tatwe do identyfikacji na obrazach mikro-
struktury ptytki (lub pakiety listew) martenzytu ater-
micznego. Im wieksze przechlodzenie ponizej Mg, tym
ilo$¢é powstatego martenzytu atermicznego jest wiek-
sza. Wytrzymywanie izotermiczne powoduje przemiane
czesci pozostatego austenitu w bainit i prawdopodobnie
w martenzyt izotermiczny. Rozréznienie morfologicz-
ne produktéw przemian izotermicznych zachodzacych
ponizej temperatury Mg, tj. bainitu i martenzytu izo-
termicznego, nie jest mozliwe w sposéb jednoznaczny
na podstawie wynikéw uzyskanych w niniejszej pracy.
Opis mechanizmu przemian fazowych zachodzacych
w trakcie wytrzymywania izotermicznego ponizej Mg
oraz identyfikacja i morfologiczna charakterystyka
produktéw tych przemian, wymaga dalszych badan
z zastosowaniem zaawansowanych metod dylatome-
trycznych i mikrostrukturalnych.

Artykul zawiera cze$é wynikow badan uzyska-
nych w pracy statutowej Instytutu Metalurgii Ze-
laza S0-925/2016 finansowanej z dotacji MNiSW
na rok 2016.
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