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1. WPROWADZENIE

Pomimo ze ogélna wiedza dotyczaca wplywu parametréw struktury na
wlasciwosci mechaniczne stali wielofazowych jest powszechnie znana, wiele
funkcjonalnych cech tych stali zalezy od wieloskalowych, niezdefiniowanych
iloSciowo parametréw struktury. Najbardziej zaawansowane technologicznie
metody wytwarzania blach ze stali wielofazowych typu AHSS (ang. Advanced
High Strength Steel) przeznaczonych dla przemyslu motoryzacyjnego
obejmujg miedzy innymi proces cigglego wyzarzania blach po walcowaniu
na zimno, najczesdciej polgczony z cynkowaniem ogniowym. Przykladowy
schemat profili temperaturowych w linii ciaglego wyzarzania blach ze stali
wysokowytrzymalych przedstawiono na rysunku 1.1 [1].
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Rys. 1.1. Schemat profili temperaturowych w linii cigglego wyzarzania blach w zaleznosci
od gatunkéw stali: CQ — stale zwyklej jakosci; DQ — stale do tloczenia; DDQ — stale
glebokotloczne; EDDQ — stale ultra glebokotloczne, HSQ — stale wysokowytrzymate [1]

Profile temperaturowe dla réznych grup stali AHSS charakteryzujg sie
roznym przebiegiem. Metody wytwarzania blach z poszczegélnych grup
scharakteryzowano w rozdziale 2. Procesy ciaglego wyzarzania blach sz
~zamkniete”, co powoduje, ze zmiany struktury wyrobéw stalowych nie moga
byé badane podczas obrébki cieplnej w liniach przemystowych. Projektowanie
procesu ciagglego wyzarzania moze sie odbywaé w oparciu o symulacje fizyczng
z zastosowaniem eksperymentéw, a takze symulacje numeryczng. Symulacja
numeryczna obejmuje zastosowanie matematycznego modelowania i metod
numerycznych, ktére mogag byé uzyte do analizy zmian struktury wyrobu,
majgcych na celu projektowanie lub poprawe procesu. Najczesciej modele
te sg tworzone w oparciu o réwnanie kinetyki JMAK (Johnson-Mehl (2],
Avrami [3], Kolmogorov [4]) badz z wykorzystaniem metody automatéw
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komorkowych (ang. Cellular Automata, CA) [5-7]. W modelu JMAK
mozna przewidzieé¢ Srednie wartosci parametréw struktury oraz dobraé
parametry cykli temperaturowych zapewniajgce uzyskanie zakladanego
udzialu objetoSciowego skiadnikéw struktury, takich jak: ferryt, bainit
i martenzyt. Model automatéw komérkowych dodatkowo umozliwia dokladne
przewidywanie rozkladu pierwiastkow stopowych oraz koricowej struktury
w mezoskali, w przestrzeni 2D 1 3D w formie cyfrowej reprezentacji materiatu
[8, 9] (ang. Digital Material Representation, DMR), co pozwala na generowanie
obrazu struktury na kazdym etapie procesu technologicznego.

Opracowanie takich modeli wymaga znajomoéci postgpu zmian struktury
okre§lonych w badaniach laboratoryjnych odwzorowujacych proces. W tym
celu wymagane jest dostarczenie informacji w zakresie wptywu poszczegélnych
parametréow cyklu temperaturowego na zmiany struktury zaréwno w ujeciu
jakosciowym, jak 1 ilo§ciowym. Jak wspomniano wcze$niej, modele sag
tworzone w oparciu o wyniki badan struktury prébek poddanych symulacjom
poszczegblnych etapéw cigglego wyzarzania blach. Symulacje powinny byé
wykonywane dla materialu o zblizonym stopniu przerobu, jak w procesie
technologicznym i obejmowaé zréznicowanie parametréw nagrzewania,
wygrzewania oraz chlodzenia. Analiza struktury charakteryzujacej stan
materialu podczas procesu przemyslowego na danym jego etapie, wymaga
jej ,zamrozenia” podczas symulacji. Podczas procesu ciaglego wyzarzania
struktura blachy po walcowaniu na zimno ulega procesom odbudowy
zwigzanym ze zdrowieniem i rekrystalizacjg, a nastepnie przemianom
fazowym podczas nagrzewania i chlodzenia.

Dokiadnosé modelu umozliwiajgcego przeprowadzenie symulacji
numeryeznej procesu cigglego wyzarzania zalezy m.in. od wielkosci
utworzonej bazy danych. Im baza danych jest szersza, tym model bedzie
dokladniej odzwierciedlal analizowany proces. Poprawno$é przewidywania
odwzorowania procesu z wykorzystaniem modelu zalezy jednak przede
wszystkim od prawidlowej identyfikacji mechanizméw zmian struktury
idokladnoécischarakteryzowaniaich kinetykina poszczegélnych etapach cyklu
cieplnego. Mechanizmy proceséw odbudowy struktury i przemian fazowych
najczesciej sa analizowane na podstawie badan za pomocg mikroskopii
transmisyjnej, podeczas gdy zmiany struktury zwiazane z kinetyksg ich
przebiegu badane sg za pomocg mikroskopii §wietlnej. Obie metody posiadajg
pewne ograniczenia. Ograniczeniem mikroskopii transmisyjnej jest niewielki
obszar analizy i wysoka pracochlonnosé. Giéwnym ograniczeniem metody
mikroskopii &wietlnej jest natomiast jej rozdzielczo§é. Analiza za pomocs
mikroskopii $wietlnej udziatu powierzchni zrekrystalizowanej jest trudna do
przeprowadzenia dla probek zawierajacych ponizej 10% i powyzej 90% udziatu
powierzchni zrekrystalizowanej. Procedura wyznaczania udzialu ziarn
zrekrystalizowanych w oparciu o badania metalograficzne zostala opisana
przez Orsetti-Rossi [10]. Technika ta nie dostarcza informacji o wartoéciach



Zastosowanie mikroskopii skaningowej i dyfrakcji elektronow... 9

katéw dezorientacji pomiedzy ziarnami, co moze wplywaé na zlg interpretacje
wynikow, zwigzang np. z brakiem mozliwoéci odréznienia ziarn od podziarn.
Zachodzi woéwcezas duze prawdopodobienstwo niepoprawnej klasyfikacji,
prowadzace do uzyskania blednych wynikéw badan. Ograniczona rozdzielezosé
mikroskopéw $wietlnych praktycznie uniemozliwia rozréznienie ziarn od
podziarn. Konieczno§é wykonania iloSciowej analizy struktury na zdjeciach
za pomocg specjalistycznych programéw wymaga znacznego nakladu pracy
[10, 11]. Udziat powierzchni zrekrystalizowanej mozna rowniez wyznaczac za
pomocg pomiaréw twardosci. Jest to metoda wymagajaca mniej zaangazowania
i prostsza w analizie. Wyniki pomiaréw twardosci mogag jednak prowadzié
do wyciggniecia nieprawidlowych wnioskéw w przypadku réwnolegtego
wystepowania w materiale proceséw wydzieleniowych lub zdrowienia, ktore
odpowiednio podwyzszaja [12, 13] lub obnizaja [14] wlasciwosci mechaniczne
[14, 15].

Najwiekszy wplyw na strukture i wlasciwoséei mechaniczne blach maja
przemiany fazowe podczas nagrzewania i chlodzenia. W efekcie koficowym
blachy posiadajg strukture wielofazowa, ktéra moze byé ztozona np. z ferrytu,
bainitu, martenzytu, austenitu szczatkowego czy cementytu. Podobnie jak
w przypadku badan procesu rekrystalizacji metoda mikroskopii $wietlnej
charakteryzuje sie ograniczonymi mozliwosciami w analizie struktur
stali wielofazowych, zwigzanymi gléwnie z rozdzielczo$cig. Metoda ta nie
pozwala na ujawnienie morfologii niektérych sktadnikéw struktury, a tym
samym rozréznienie np. wystepujacych w stali typéw bainitu. W celu lepszej
identyfikacji skladnikéw struktury stali wielofazowych z wykorzystaniem
mikroskopii §wietlnej stosowanych jest kilka odezynnikéw chemicznych.
Najpopularniejszym z nich jest nital, ktéry ujawnia granice ziarn i w sposéb
ograniczony umozliwia odréznienie ferrytu od pozostatych skladnikéw
struktury, bez ich jednoznacznej identyfikacji. Sktadnikami tymi najczesciej
sg bainit 1 martenzyt, nazywane réwniez w pracy twardymi skladnikami
struktury. Stosowane sg réwniez odczynniki Klemma i Le Pera, pozwalajace
na rozréznianie skladnikéw struktury poprzez réznice w ich zabarwieniu
po wytrawieniu. Odeczynnik Klemma pozwala ujawni¢ obecnosé austenitu
szczgtkowego, podczas gdy odczynnik Le Pera ujawnia obszary zlozone
z martenzytu i austenitu. Procedure wyznaczania udziatu powierzchniowego
poszczegdlnych sktadnikéow struktury stali wielofazowej obejmujaca analize
wynikéw uzyskanych po trawieniu tej samej préobki dwoma ww. odczynnikami
przedstawiono w pracy [16]. Udzial powierzchniowy martenzytu i bainitu
(wymaga wytrawienia probki dwoma odezynnikami) wyznaczono z zaleznosci
(l.3,.1.2)%

Aﬁf :Aﬁf+fMchﬂ'ml - AiMEKIr*an (1_1)

Ag = (1 _A:"A'llﬁ’ermni) _A::""R-l‘\(bt’ﬂ'm; (1.2)
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gdzie: o b oznaczaja udzialy powierzchniowe wyznaczone
po trawieniu danym odczynnikem, X — badany skladnik struktury: M —
martenzyt, B — bainit, RA — austenit szczatkowy, F — ferryt.

Opisane wyzej ograniczenia mikroskopii $wietlnej i elektronowej
transmisyjnej w badaniach struktur stali sa przestanka do rozwoju i adaptacji
metod opartych o wysokorozdzielcza elektronowa mikroskopie skaningowa
FEG SEM (ang. Field Emission Gun Electron Scanning Microscope) z szerokim
wykorzystaniem metody dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych —
EBSD (ang. Electron Backscatter Diffraction). W metodach FEG SEM i EBSD
udalo sie polaczyé szereg zalet badan struktury prowadzonych metodami
mikroskopii $§wietlnej i elektronowej transmisyjnej. Poczatki elektronowej
mikroskopii skaningowej przypadaja na przetom lat 30. i 40. ubieglego wieku.
Zasada dzialania SEM zostala opatentowana w roku 1938 przez Manfreda von
Ardenne, a nastgpnie opisana w publikacji jego autorstwa [17]. W roku 1942,
V. Zvorykin — amerykariski radiotechnik i elektronik rosyjskiego pochodzenia,
zbudowal pierwszy elektronowy mikroskop skaningowy [18]. Po raz pierwszy
dzialo z emisjg polowa, jako emiter elektronéw w skaningowym mikroskopie
elektronowym, zastosowal A. Crewe w 1968 roku [19, 20]. Pozwolilo to na
uzyskanie zdolnosci rozdzielczej mikroskopu wynoszacej ok. 7 nm [19]. Obecne
komercyjne, wysokorozdzielcze mikroskopy skaningowe charakteryzuja
sie zdolnoscig rozdzieleza ok. 1 nm [21-23]. Coraz czesciej mikroskopy
FEG SEM sa laczone z detektorami do badarn EBSD. Za poczatek rozwoju
metody EBSD uwaza sie rok 1928, kiedy to wspélnie Nishikawa 1 Kikuchi
przedstawili pierwsze dyfrakcje elektronéow ugietych na kalcycie [24], a drugi
z autorow samodzielnie opublikowal wyniki dyfrakcji elektronéw uzyskane
z krysztalu miki [25]. Stad tez metode dyfrakcyjna wiaze sie z japonskim
fizykiem Kikuchim, uzywajgc powszechnie dla opisu linii dyfrakcyjnych
sformulowania linie Kikuchiego. Badania orientacji materialéw za pomoca
dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych rozpoczeli na poczatku lat 70.
XX wieku Venables, Harland i Bin-Jaya [26, 27]. Wtedy réwniez wprowadzono
do powszechnego uzytku nazwe EBSP (ang. Electron Back-Scatter Pattern)
obecnie zamiennie stosowana z nazwg EBSD. Prowadzono réwniez badania
nad rozwojem metody indeksowania obrazu dyfrakcyjnego i wyznaczania
orientacji. Jako pierwszy technike automatycznego indeksowania obrazu
dyfrakcyjnego z wykorzystaniem techniki komputerowej w badaniach
struktury krystalograficznej zastosowal Dingley [28, 29]. Dalszy rozwdj
metod automatycznego indeksowania obrazéw dyfrakcyjnych pozwolil na
wyznaczanie map orientacji OIM (ang. Orientation Imaging Microscopy)
[30]. Dzieki tym mozliwosciom metoda EBSD znajduje obecnie szerokie
zastosowania aplikacyjne nie tylko w analizie rozktadu orientacji, ale réwniez
w duzym stopniu w iloSciowej analizie obrazu. Metoda EBSD polgczona
z FEG SEM dodatkowo pozwala na kompleksowe, tj. jakoSciowe i iloSciowe
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badania stopéw metali i innych materialéw o silnie rozdrobnionej strukturze,
czesto o nanometrycznych rozmiarach ziarn [31-37]. Stanowi to istotny
rozw6j metodyki badan materialéw, ktére jeszcze niedawno badano jedynie
za pomoca transmisyjnej mikroskopii elektronowej (TEM) [38—40].

W pracy przedstawiono wyniki zastosowania metody FEG SEM i1 EBSD
w badaniach struktury blach po walcowaniu na zimno i po poszczegélnych
etapach procesu cigglego wyzarzania.

Monografia zawiera 10 rozdziatéw. W rozdziale 2 stanowigcym przeglad
literatury, scharakteryzowano poszczegdlne grupy stali AHSS wraz z opisem
obrébki cieplnej stosowanej w procesach przemystowych. Przedstawiono
przyktadowy przemystowy proces ciaglego wyzarzania blach. Cele, material
i zakres pracy zamieszczono w rozdziale 3, natomiast metodyke badan
w rozdziale 4. Metodzie EBSD, ze wzgledu na szerokie jej wykorzystanie
w niniejszej pracy, poSwiecono rozdzial 5, w ktérym zawarto podstawy
teoretyczne metody oraz scharakteryzowano wplyw réznych zmiennych na
jakoéé obrazu dyfrakeyjnego, a tym samym na uzyskiwany wynik analizy.
Przy opisie tego wplywu korzystano gléwnie z wlasnych wynikéw, uzyskanych
w trakcie wieloletnich badan z wykorzystaniem metody EBSD na réznych
rodzajach materiatéw. W rozdziale 5 opisano réwniez sposoby przetwarzania
wynikéw analizy EBSD. Kolejne dwa rozdzialy po$wiecono mozliwosci
zastosowania metody FEG SEM i EBSD do badania struktury prébek
stalowych odpowiednio po czeSciowe] rekrystalizacji oraz po przemianach
podczas nagrzewania i chiodzenia. Wyniki badan struktury blach ze stali
DP po zabiegach symulujgecych kolejne etapy procesu ich wytwarzania
przedstawiono w rozdziale 8. Uzyskane wyniki wykazaly, ze w rzeczywistosci
stale DP sg stalami wielofazowymi i stad tez w pracy stosowano zamiennie
oba nazewnictwa. Analize wynikéw przeprowadzono w rozdziale 9, natomiast
wnioski z badan wyszczegélniono w rozdziale 10.
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10. WNIOSKI

W monografii szczegélowo opisano zagadnienia teoretyczne oraz
praktyczne wykorzystania metody EBSD sprzezonej z wysokorozdzielczym
elektronowym mikroskopem skaningowym FEG SEM w badaniach struktur
stali wielofazowych. Przedstawiono wplyw réznych zmiennych na jakosé
uzyskiwanych wynikéw EBSD w oparciu o wlasne, kilkuletnie do§wiadczenia.
Na przykladach scharakteryzowano mozliwosci wykorzystania i interpretacji
réznych parametréow wyznaczanych w analizie EBSD w badaniach struktur
stali wielofazowych oraz po czeéciowej rekrystalizacji statycznej. Korzystajac
z metody EBSD przeprowadzono szezegélowe badania struktury blach na
poszczegdlnych etapach procesu cigglego wyzarzania. Scharakteryzowano
wplyw wartoéci odksztalecenia, szybkosci i temperatury nagrzewania oraz
szybkosci chlodzenia na zmiany zachodzace w strukturze stali o skladzie
chemicznym odpowiadajacym stali DP. Usystematyzowano i opisano rézne
sktadniki struktur stali wielofazowych.

Najwazniejsze wnioski o charakterze metodycznym:

1. Wyznaczanie wartosci katéw dezorientacji w metodzie EBSD pozwala na
rozréznianie ziarn od podziarn.

2. Udowodniono, ze réwnoczesna analiza wartosci parametrow KAM < 0,5°
i GAM <1,0°, wyznaczajgcych odpowiednio sumaryczny udziat struktury
po zdrowieniu i rekrystalizacji oraz po samej rekrystalizacji, pozwala na
ilosciowy opis proceséw odbudowy struktury. Metoda FEG SEM+EBSD
pozwala zatem opisywaé procesy odbudowy struktury zaréwno w sposéb
jakosciowy, jak i ilosciowy.

3. Metoda Met-Ilo zweryfikowano wyznaczanie udzialu powierzchniowego
skladnikéw struktury stali wielofazowych za pomocg dekonwolucji rozktadu
IQ. Wykazano zgodnoéé uzyskanych wynikéw obiema metodami.

4. Metoda EBSD pozwala na rozréznianie twardych sktadnikéw struktury na
podstawie dominujacych, charakterystycznych dla nich katéw dezorientacji.
Wyjatkiem jest rozréznienie bainitu dolnego od martenzytu ze wzgledu na
pokrywajace sie wartosci charakterystycznych dla tych sktadnikéw katéw
w zakresie 55+60°. W tym przypadku niezbedna jest analiza morfologii
sktadnikéw struktury.

5. Wystepowanie w strukturze martenzytu z bainitem charakteryzujacych sie
duzym udzialem katéw dezorientacji w przedziale 50+60°, uniemozliwia
wyznaczenie Sredniej Srednicy réwnowaznej ziarna za pomocg metody
EBSD, gdyz system analityczny identyfikuje granice wewnatrz martenzytu
z bainitem jako granice ziarn, co wplywa na zanizanie wyznaczanych
wartosci. Stad tez analize iloSciowa przeprowadzono z wykorzystaniem
specjalistycznego oprogramowania do iloSciowej analizy obrazu.
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Do najwazniejszych wnioskéw o charakterze poznawczym zaliczy¢ mozna:

6. W stalach wielofazowych mozna wyréznié pieé typéw bainitu nazwanych
umownie: bainit ziarnisty, bainit gérny, zdegenerowany bainit gérny,
bainit dolny oraz zdegenerowany bainit dolny. Typy te roéznia sie
rodzajem, morfologia i zalezno§ciami krystalograficznymi wystepujacego
w nich sktadnika towarzyszacego ferrytowi bainitycznemu. Opracowane
schematy morfologii oraz warunki tworzenia poszczegdlnych typow
bainitu stanowia wazna warto$¢é poznawcza w interpretacji struktur stali
wielofazowych.

7. Zwiekszenie wartosci odksztalcenia w procesie walcowania na zimno
prowadzi do tworzenia si¢ pasm odksztalcenia, oddzielonych od siebie
poczatkowo granicami waskokatowymi, ktére stopniowo wraz ze
stopniem odksztalcenia zastepowane sg granicami szerokokgtowymi. Po
najwiekszych odksztalceniach struktura zlozona jest z przecinajacych sie
pasm odksztalcenia o zréznicowanych orientacjach i duzym nasyceniu
granicami szerokokatowymi, co nie pozwala na przeprowadzenie ilosciowe;j
oceny ziarn pierwotnych.

8. Podczas nagrzewania prébek uprzednio odksztalconych na zimno,
w obszarach ferrytu nastepuje przebudowa struktury zwigzana
z tworzeniem sie podziarn o granicach waskokatowych, ktére nastepnie
przeksztalcajg sie w szerokokatowe granice ziarn. W obszarach
wystepowania perlitu zachodzi proces dyfuzji wegla do granic podziarn/
ziarn i koagulacja weglikéw na tych granicach. Pomiedzy skoagulowanymi
czgstkami powstajg nowe, drobne, zrekrystalizowane ziarna o granicach
szerokokatowych. Wyznaczono wplyw wartosci odksztalcenia po
walcowaniu na zimno, szybkosci oraz temperatury nagrzewania na
kinetyke proceséw odbudowy struktury.

9. Podczas nagrzewania probek powyze] temperatury A, nastepuje
zarodkowanie austenitu gtéwnie na skoagulowanych czastkach cementytu
i jego wzrost w granicach ziarn ferrytu. Wyniki badan pozwolily na
schematyczne opisanie przebiegu procesu zarodkowania i wzrostu
austenitu.

10. Utworzony w wyniku nagrzewania austenit ulega podczas chlodzenia
przemianie w martenzyt i bainit. Wykazano tworzenie sie wysp
martenzytu z bainitem, bedgcych efektem zréznicowania zawartosci wegla
w austenicie. Po chlodzeniu z temperatury 750°C w strukturze oproécz
ferrytu stwierdzono niewielkie ilo§ci martenzytu z bainitem, wystepujace
w obszarach perlitu i/lub bytego perlitu. Po chtodzeniu z temperatury 800°C
powstata struktura ztozona jest z ferrytu i wysp martenzytu z bainitem.

11. Wzrost wstepnego odksztalcenia na zimno prébek w zakresie
g = 0,25+0,50 prowadzi po ich nagrzewaniu do temperatury 750°C
i nastepnym chlodzeniu w helu do wzrostu udziatu martenzytu z bainitem
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12.

13.

z 2,6 do 8,0%, co zwiazane jest z zwiekszeniem sily napedowe] przemiany
austenitycznej wywolanej rosngcym odksztalceniem. Dalsze zwiekszanie
gniotu powoduje poczatkowo spadek udzialu tych skladnikéw a nastepnie
catkowityich brak w strukturze. Mozna to powigzaé z pochtanianiem prawie
calej skumulowanej w strukturze energii pochodzacej z odksztalcenia przez
proces rekrystalizacji oraz fragmentacjg plytek cementytu i zmniejszaniem
sie odleglosci migdzy nimi w obszarach perlitu w wyniku wzrostu wartosci
odksztalcenia. Oba zjawiska hamuja proces austenityzacji.

Podobny jest charakter zmian zachodzgcych w strukturze prébek
wstepnie odksztatconych z gniotem w zakresie g, = 0,25+0,50, a nastepnie
nagrzanych do temperatury 800°Cichlodzonych w helu. Sumarycznyudziat
martenzytu i bainitu jest jednak wiekszy niz w prébkach nagrzewanych
do temperatury 750°C. Stwierdzono, ze w tym zakresie odksztalcen rosnie
udzial bainitu a maleje martenzytu, na co wskazuja réwniez wyznaczone
w oparciu o wyniki badan dylatometrycznych temperatury M, dla
prébek o réznych wartoéciach odksztalceri. Zwiekszenie wartosei gniotu
powyzej g, = 0,50 powoduje zmniejszenie udzialu powierzchniowego
wysp martenzytu z bainitem. Wyspy te wystepuja gléwnie na granicach
zrekrystalizowanych ziarn ferrytu, co wskazuje na dyfuzje wegla
i koagulacje weglikébw na granicach tych ziarn. Przypuszczalnie
utworzony austenit charakteryzowat si¢ wiekszg jednorodnoscig wegla, co
spowodowatlo utworzenie sie po chlodzeniu gléwnie martenzytu.
Wykazano, ze zwigkszenie szybko$ci nagrzewania z 1 do 10°C/s do
temperatury 800°C powoduje zwiekszenie udzialu martenzytu z bainitem
w probkach po ich chlodzeniu helem z 14,4 do 21,9%. W oparciu o badania
dylatometryczne wykazano réwniez, ze zwiekszenie szybkosci nagrzewania
do 800°C powoduje zwigkszenie udziatu austenitu. Przy wigkszym udziale
austenitu zmniejsza si¢ w nim Srednia zawartos¢ wegla, co wplywa na
wzrost temperatury M, i zwigkszenie udzialu martenzytu po chlodzeniu.
Stwierdzono, ze w przypadku wiekszych szybkosci nagrzewania powstaty
austenit tworzy sie gléwnie w obszarach bytego perlitu, ograniczajac czas
dla zachodzenia proceséw dyfuzyjnych. Dla wolnych szybkosci nagrzewania
proces rekrystalizacji, dyfuzji wegla i koagulacji na granicach nowych
ziarn zostal zakonczony przed przemiana austenityczna.

Wyniki badan, na podstawie ktorych sformulowano wnioski 2, 11, 12 i 13,

stanowig oryginalny wktad autora w dziedzinie inzynierii materiatowej.
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ZASTOSOWANIE MIKROSKOPII SKANINGOWEJ
I DYFRAKCJI ELEKTRONOW WSTECZNIE
ROZPROSZONYCH W BADANIACH STRUKTURY BLACH
ZE STALI WIELOFAZOWYCH NA ROZNYCH ETAPACH
PROCESU CIAGLEGO WYZARZANIA

STRESZCZENIE

Celem pracy byto doskonalenie narzedzi do analizy struktury w oparciu
o parametry wyznaczane za pomocg metody EBSD oraz scharakteryzowanie
wplywu wartosci odksztalcenia po walcowaniu na =zimno, szybkosci
i temperatury nagrzewania na strukture i kinetyke zmian w blachach
o skladzie chemicznym odpowiadajgcym stali DP.

W ramach pracy scharakteryzowano mozliwosci badawcze struktury
blach ze stali wielofazowych na poszczegélnych etapach procesu ciaglego
wyzarzania za pomoca elektronowej mikroskopii skaningowej FEG SEM
z wykorzystaniem metody EBSD. Opisano poszczegilne grupy stali
wielofazowych stosowane w przemy$le motoryzacyjnym oraz przyktadowy
proces ciagglego wyzarzania blach. Scharakteryzowano teoretyczne podstawy
metody EBSD wraz z wplywem réznych parametréow opisujgcych ustawienia
systemu pomiarowego oraz stanu badanego materialu na uzyskiwane wyniki
badan. Na przykladach przedstawiono mozliwosei wykorzystania oraz
interpretacji réznych parametréow wyznaczanych ta metoda w badaniach
struktur stali podlegajgcych procesom odbudowy struktury w procesie
wyzarzania. Wykazano bardzo duzg uzytecznosé metody EBSD w badaniach
roznych skladnikéw struktury stali wielofazowych.

W oparciu o dane literaturowe stwierdzono, ze brak jest metody pozwalajacej
na ilosciowe wyznaczenie udzialu powierzchniowego struktury po zdrowieniu
i rekrystalizacji. Brak jest rowniez szczegélowych danych dotyczacych
wplywu wartoéei odksztalcenia po walcowaniu na zimno na zmiany struktury
wywolane nagrzewaniem do temperatury wyzarzania miedzykrytycznego
oraz nastepnym chiodzeniem. W wymienionych obszarach badan monografia
stanowi oryginalny wkiad autora w rozwdj inzynierii materialowej.

W ramach pracy wykonano badania struktury blach po walcowaniu na
zimno prébek o zréznicowanych wartosciach catkowitego gniotu wzglednego
w zakresie g,.=0,11<0,75. Probki poddano cyklom nagrzewania z szybkosciami
od 1 do 10°C/s do temperatur w zakresie 600+800°C z nastepnym chlodzeniem
helem. Nastepnie przeprowadzono badania struktury prébek, ktére pozwolily
na okreslenie wplywu odksztalcenia na zimno, szybkos$ci i temperatury
nagrzewania na przebieg procesé6w odbudowy struktury, przemiany podczas
nagrzewania i chlodzenia.

Wykazano, ze metoda EBSD dzieki mozliwoéciom wyznaczania katéow
dezorientacji pozwala na odréznianie ziarn od podziarn. Udowodniono,
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Ze rownoczesna analiza wartosci parametrow KAM < 0,5° i GAM < 1,0°,
wyznaczajacych odpowiednio sumaryczny udzial struktury po zdrowieniu
i rekrystalizacji oraz po samej rekrystalizacji, pozwala na ilosciowy
opis proceséw odbudowy struktury. Opisano morfologie i zaleznosci
krystalograficzne skladnikéw struktury stali wielofazowych. Opracowano
modele budowy pieciu typéw bainitu: ziarnistego, gérnego, zdegenerowanego
gornego, dolnego i zdegenerowanego dolnego.

Wykazano, ze zwiekszenie odksztalcenia na zimno powoduje tworzenie
si¢ pasm odksztalcenia, oddzielonych granicami waskokatowymi, w obrebie
ktérych ze wzrostem odksztalcenia tworza sie granice szerokokatowe.
Stwierdzono, ze podczas nagrzewania prébek do temperatury ponizej 700°C,
w ferrycie nastepuje tworzenie sie podziarn o granicach waskokatowych,
ktore ze wzrostem temperatury przeksztalcaja sie w szerokokatowe granice
ziarn. W obszarach perlitu obserwuje sie efekty procesu dyfuzji wegla
do granic podziarn/ziarn oraz skoagulowane na tych granicach wegliki.
Pomiedzy weglikami powstaja drobne, zrekrystalizowane ziarna o granicach
szerokokatowych. Wykazano, ze zwigkszenie wartosci odksztalcenia na zimno,
temperatury nagrzewania do 700°C oraz zmniejszenie szybko$ci nagrzewania
powoduje wzrost zaawansowania procesé6w odbudowy struktury. Nagrzewanie
prébek powyzej temperatury Ag; powoduje zarodkowanie austenitu gltéwnie
na skoagulowanych czastkach cementytu i jego wzrost wzdluz granic ziarn
ferrytu. W wyniku chlodzenia austenit podlega przemianie w martenzyt
z bainitem. Struktura prébek chlodzonych z temperatury 750°C zlozona jest
z ferrytu, niewielkich ilosci pozostalego perlitu oraz martenzytu z bainitem,
podczas gdy po chlodzeniu z temperatury 800°C nie stwierdzono obecnosci
perlitu. Wykazano, ze ze wzrostem odksztalcenia na zimno w zakresie
&y = 0,25+0,50 zwigksza sie udzial powierzchniowy martenzytu z bainitem
po nagrzewaniu i chlodzeniu z temperatury 750°C, co powigzane jest ze
wzrostem sily napedowej przemiany austenitycznej wywolanej rosngcym
odksztalceniem. Dalsze zwiekszenie wartosci odksztalcenia powoduje
zmniejszanie sie udziatu tych skladnikéw, bedace efektem fragmentacji
plytek cementytu i zmniejszania sie odleglosci miedzy nimi w obszarach
perlitu, a takze pochtoniecia skumulowanej energii odksztalcenia przez proces
rekrystalizacji. Podobna zaleznoéé pomiedzy warto§cia odksztalcenia na zimno
a udzialem martenzytu z bainitem stwierdzono dla prébek po chlodzeniu
z temperatury 800°C. Wykazano, ze ze wzrostem odksztalcenia w zakresie
ghe = 0,25+0,50 zwieksza sie udziatl bainitu i zmniejsza martenzytu. Dalsze
zwiekszenie odksztalcenia powoduje zmniejszenie sumarycznego udziatu
tych sktadnikéw, przy czym zwieksza sie udzial martenzytu kosztem bainitu.
Zwigkszanie szybkosci nagrzewania probek z 1 do 10°C/s do temperatury
800°C i chtodzonych helem prowadzi do wzrostu udziatu pakiet6w martenzytu
z bainitem. Wykazano, ze udzial austenitu roénie ze wzrostem szybkosci
nagrzewania do 800°C. Zwigkszenie udziatu austenitu powoduje zwiekszenie
temperatury M, i wzrost udzialu martenzytu z bainitem.
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APPLICATION OF SCANNING MICROSCOPY
AND BACKSCATTERED ELECTRON DIFFRACTION
IN RESEARCH ON THE STRUCTURE
OF MULTI-PHASE STEEL AT VARIOUS STAGES
OF CONTINUOUS ANNEALING

ABSTRACT

The study was aimed at improvement of the analytical tools for structure
analysis based on parameters provided by means of EBSD method and
description of the influence of deformation during cold rolling as well as rate
and temperature of heating on the structure and kinetics of changes in strips
with chemical composition corresponding to DP steel.

The study included characterization of research possibilities of the structure
of multi-phase steel strips at particular stages of continuous annealing by
means of FEG SEM scanning electron microscopy, using EBSD method.
Particular groups of multi-phase steels used in automotive industry as well
as continuous annealing process of strips were also described. Additionally,
theoretical foundations of EBSD method along with impact of various
parameters describing the settings of measurement system as well as the
condition of the examined material on the obtained results of research were
characterized. Examples of possibilities for application and interpretation of
various parameters set by the said method in the research on the structure
of steels subject to reconstruction during annealing were presented. High
usefulness of EBSD method in research on various components of structure
of multi-phase steels was proven.

Based on reference sources, it was ascertained that no method exists
that would facilitate quantitative determination of area fraction of the
structure subject to recovery and recrystallization. Moreover, no detailed
data is available on the impact of deformation value after cold rolling on
changes in the structure resulting from heating to the temperature of inter-
critical annealing and subsequent cooling. In the said areas of research, the
monograph constitutes an original contribution of the author to development
of materials engineering.

Structural examinations of strips were performed after cold rolling with
various values of total relative draft in the range of &, = 0.11+0.75. Samples
were subject to heating cycles at rates from 1 to 10°C/s to temperatures ranging
from 600 to 800°C, followed by helium cooling. Subsequently, examinations of
the structure of samples were performed that facilitated determination of the
impact of cold deformation, rate and temperature of heating on the course of
structure recovery and transitions during heating and cooling.
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It was shown that EBSD method, owing to the possibility of determining
misorientation angles, allows distinguishing grains from subgrains. It was
proven that simultaneous analysis of the values of KAM < 0.5° and GAM <
1.0° parameters, allows determination of the total area fraction of structure
following recovery and recrystallization as well as following recrystallization
alone, respectively and facilitates quantitative description of the processes
of structure reconstruction. Morphology and erystallographic relations of the
components of multi-phase steels’ structure were also described. Struectural
classification was developed for five types of bainite: granular bainite, upper
bainite, degenerated upper bainite, lower bainite and degenerated lower
bainite.

It was demonstrated that increase in cold deformation results in formation
of deformation bands, separated with low-angle boundaries where along with
increase of deformation high-angle boundaries are formed. It was ascertained
that during heating of samples to the temperature below 700°C subgrains
of low-angle boundaries are formed in ferrite which along with temperature
increase, evolve into high-angle boundaries. In the areas of pearlite, effects
of carbon diffusion to boundaries of subgrains/grains are observed as well
as carbides coagulation at the said boundaries. Small, recrystallized grains
of high-angle boundaries are formed among carbides. It was proven that
increase in cold deformation value, temperature of heating to 700°C as
well as reduction in the rate of heating results in improvement in progress
of structure recovery. Heating of samples above Aq, temperature results
in nucleation of austenite mainly on coagulated particles of cementite, and
its growth along ferrite grains’ boundaries. As a result of cooling, austenite
is subject to transformation into martensite with bainite. Structure of the
samples cooled from the temperature of 750°C is composed of ferrite, minor
volumes of martensite with bainite and pearlite, whereas following cooling
from the temperature of 800°C, no pearlite was found. It was shown that
along with increase in cold deformation in the range g, = 0.25+0.50, area
fraction of martensite with bainite following heating and cooling from the
temperature of 750°C increases, which is related to the increase in driving
force of austenitic transformation resulting from increasing deformation.
Further increase in deformation value leads to decrease of the area fraction
of the said components, resulting from cementite plates fragmentation and
decrease in the distance between them in pearlite areas, as well as absorption
of cumulated energy of deformation by recrystallization. Similar relation
between the value of cold deformation and area fraction of martensite with
bainite was found for samples following cooling from the temperature of
800°C. It was proven that area fraction of bainite increases, while fraction of
martensite decreases along with an increase in deformation in the range of
gpe = 0.25+0.50. Further increase in deformation results in decrease in total
area fraction of the said components, whereas fraction of martensite grows
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at the cost of bainite. Increase in the rate of heating of samples from 1 to
10°C/s to the temperature of 800°C and cooling with helium, leads to increase
of the area fraction of martensite and bainite. It was shown that fraction of
austenite grows along with increase in the rate of heating to 800°C. Increase
in the fraction of austenite results in an increase of the temperature M, and
increase of the area fraction of martensite with bainite.






