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Badania dylatometryczne
w zastosowaniu do stopow metali

Mateusz Morawiec, Mariusz Krél, Adam Grajcar*

Projektowanie obrébki cieplnej, badz cieplno-plastycznej stopow zelaza i metali niezelaznych wymaga zna-

jomosci kinetyki przemian fazowych dla réznych temperatur, szybkosci chtodzenia oraz sposobu chtodze-

nia. Przemiany te zachodza w stanie stalym i prowadza do zmian strukturalnych materiatu, a co za tym idzie

wiasnosci mechanicznych. Dlatego znajomos¢ ww. parametrow jest istotna podczas projektowania procesow

technologicznych materiatléw metalowych.

Jedng z technik stosowana
w celach analizy przemian
fazowych zachodzacych
w materiale jest dylatome-
tria. Badania dylatometryczne
przeprowadza sie na urzadze-
niu zwanym dylatometrem.
Urzadzenie to pozwala na
prowadzenie badan dylato-
metrycznych w atmosferze
powietrza, gazéw obojetnych
lub prézni. Dodatkowo, w za-
leznosci od potrzebnej szyb-
kosci chtodzenia, medium
chtodzacym jest argon lub hel
(wieksze szybkosci chtodze-
nia). Probki do badan dylato-
metrycznych — w zaleznosci od
typu badania i szybkosci chto-

dzenia - maja postac preta lub
rurki. Prébki petne stosowane
sg podczas analizy dylatome-
trycznej z odksztatceniem lub
badan z bardzo matymi szyb-
kosciami chtodzenia. W celu
zwiekszenia szybkosci chto-
dzenia probki muszg zostac
nawiercone w celu przepusz-
czenia przez ich wnetrze me-
dium chtodzacego i zmniej-
szenia objetosci chtodzonego
materiatu. Wymiary préobek
do badan bez odksztatcenia
to - w przypadku proébek li-
tych — 4 mm $rednicy i 10 mm
dtugosci, a w przypadku pré-
bek stosowanych przy duzych
szybkosciach chfodzenia to

rurki o $rednicy wewnetrz-
nej 2 mm, zewnetrznej 4 mm
i dtugosci 10 mm. Dla bardzo
duzych szybkosci (1000°C/s)
$rednica wewnetrzna wynosi
3,8 mm, a zewnetrzna 4 mm.
Prébki do badan z odksztat-
ceniem maja najczesciej wy-
miary: 5 mm $rednicy i 10 mm
dtugosci.

Analiza przemian fazowych
odbywa sie na podstawie po-
miaréw zmian wspoétczynnika
liniowej rozszerzalnosci ciepl-
nej. Pomiar ten odbywa sie
na drodze rejestracji zmiany
potozenia rurki ceramicznej/
kwarcowej (ktdra jest réwniez
uchwytem dla probki, rys. 1a),

przez uktad pomiarowy, z kté-
rym ta rurka jest pofaczona
(rys. 1b).

Podczas pomiaru wykorzy-
stywany jest fakt, ze podczas
grzania prébki zaczyna sie
rozszerza¢ zgodnie z zalez-
noscia:

I=lg(1+a-AT) (1)

gdzie:

| - dtugo$¢ materiatu po zmia-
nie temperatury,

lo - dtugos$¢ poczatkowa
probki,

a - wspotczynnik rozszerzal-
nosci liniowej,

AT - przyrost temperatury.

Rys. 1. Komora robocza dylatometru: a) uchwyt na probke wraz z uktadem grzania indukcyjnego, b) uktad analizujacy
zmiane pofozenia rurki bedgcej w kontakcie z prébka
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Rozszerzanie to powoduje li-
niowe przemieszczenie rurki

pomiarowej o taka odlegtos¢
na jaka rozszerzyt sie materiat.
Ta zmiana potozenia z kolei
jest rejestrowana przez uktad
pomiarowy i zapisywana
w systemie komputerowym.
Na podstawie informacji jak
zmieniata sie dtugos¢ probki
w funkcji temperatury jeste-
Smy w stanie przeanalizowac
przemiany fazowe zachodzace
w materiale. Zgodnie z zalez-
noscia (1), wraz ze zwieksza-
niem temperatury materiatu
jego wymiary powinny rosnac
w sposob liniowy. Natomiast
podczas przemian fazowych,
ktoére prowadza do zmniejsze-
nia lub zwiekszenia objetosci
materiatu, mozna zaobser-
wowac zmiane przebiegu tej
krzywej. Ta zmiana pozwala
na doktadne okreslenie tem-
peratury poczatku i konca
przemiany, ktéra miata miej-
sce. Proces ten schematycznie
przedstawiono na rysunku 2.
Pierwszym etapem podczas
analizy jest zaprojektowanie
cyklu cieplnego jakiemu ma
by¢ poddany badany materiat.
Projektowanie to odbywa sie
w oprogramowaniu dylato-
metru i pozwala na ustalenie
szybkosci grzania lub chto-
dzenia do zadanej tempera-
tury oraz wygrzewania w tych
temperaturach. Na rysunku 3
przedstawiono przyktadowy
schemat cyklu cieplnego dla
prébki stali konstrukcyjnej.
Cykl ten przedstawia proces
grzania materiatu do tempe-
ratury 1050°C z szybkoscia
1°C/s, wygrzewania w tej
temperaturze przez 300 s, po
czym nastepuje chtodzenie
do temperatury 900°C i wy-
trzymanie w niej przez 20 s.

Zmiana dhugosci, pm

Zaleznos$¢ liniowa

Przemiana fazowa
brak zaleznosci liniowej

Brak przemiany
Zalezno$¢ liniowa

Brak przemiany

Rys. 2. Wptyw przemian fazowych na przebieg krzywej
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Rys. 4. Otrzymana petla temperaturowa analizowanego
materiatu dla zadanego cyklu cieplnego

Tak przygotowany materiat na-
stepnie chtodzono do tempe-
ratury pokojowej z szybkoscia
4°C/min. Chtodzenie przepro-
wadzone w ten sposéb sy-
muluje powolne chtodzenie,
podobne do tego jakie zacho-
dzi w trakcie chtodzenia mate-
riatu wraz z piecem (symulacja
chtodzenia w warunkach zbli-
zonych do réwnowagowych).
Nastepnie na podstawie zgro-
madzonych informacji mozna
wyznaczy¢ krzywe Al w funk-
cji temperatury, ktére stuza
do analizy przemian fazowych
zachodzacych w materiale.

Wynikiem badania dylatome-
trycznego jest petla histerezy
zmiany dtugosci prébki w funk-
¢ji temperatury (rys. 4) — jest to
krzywa przedstawiajagca zmia-
ne dtugosci probki podczas
catego cyklu cieplnego. Tak jak
wspomniano wczesdniej widac,
ze w temperaturze okoto 730°C
krzywa grzania traci charakter
liniowy. Swiadczy to o tym, ze
w materiale zaczely zachodzi¢
zmiany strukturalne (w tym
przypadku przemiana ferrytu
w austenit), ktére zakonczyly
sie po osiggnieciu temperatu-
ry okoto 880°C, gdzie przebieg
krzywej jest ponownie linio-
wy. Podobng analize mozna
przeprowadzi¢ na krzywej
chtodzenia; réznica w przebie-
gu tych krzywych wynika z in-
nej szybkosci grzania (1°C/s)
i chtodzenia (4°C/min). Jednak
aby przeprowadzi¢ doktadna
analize w danych warunkach
temperaturowych nalezy inte-
resujacy fragment krzywej po-
wiekszy¢ tak, aby mozliwe byto
przeanalizowanie jej przebiegu.
Taka krzywa przedstawiono na
rysunku 5 — widoczna jest krzy-
wa zmiany dtugosci w funk-
cji temperatury oraz krzywa
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roznicowa, bedaca graficzng in-
terpretacja pierwszej pochod-
nej otrzymanych wynikéw.
Krzywa chtodzenia wraz z krzy-
wa réznicowg umozliwiajg ana-

lize przemian fazowych przez
wyznaczenie ich punktéw po-
czatku i konca.

Na przyktadzie krzywej przed-
stawionej na rysunku 5 widac,
ze podczas chtodzenia z szyb-
koscig 4°C/min, w temperatu-
rze 833°C rozpoczeta sie prze-
miana fazowa. Stwierdzono to
przez poprowadzenie stycznej
do krzywej chtodzenia, ktéra
w miejscu niepokrywania sie
z krzywa chtodzenia wyzna-
cza punkt rozpoczecia prze-
miany. Dodatkowo na krzywej
réznicowej dla tego samego
punktu wida¢ gwattowny spa-
dek wartosci. W podobny spo-
s6b wyznaczono temperature
konca przemiany. Dodatkowo
krzywa réznicowa wspomaga
okreslanie punktéw poczatku
i kohca przemian, zachodza-
cych jednoczes$nie w zakre-
sie nieliniowym (okreslenie
poczatku i konca przemian
posrednich). Sama taka ana-
liza jednakze nie umozliwia
petnej identyfikacji przemian
strukturalnych zachodzacych
w stopie. Dylatometria po-
zwala na okreslenie tempera-
tur poczatku i korica przemian
fazowych, charakteru ich
przebiegu oraz stopnia prze-
miany. Natomiast dla potwier-
dzenia otrzymanych wynikéw
nalezy przeprowadzi¢ analize
mikrostrukturalng materiatu
po probie dylatometrycznej.
Przykfad takiej mikrostruktury
przedstawiono na rysunku 6.
Jak wida¢ po chtodzeniu mi-
krostruktura stali niskoweglo-
wej sktada sie z ferrytu oraz
perlitu. Dopiero na tym etapie
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Rys. 5. Krzywa chtodzenia wraz z krzywq réznicowg przy
chtodzeniu prébki z szybkoscig 4°C/min

Rys. 6. Mikrostruktura stali niskoweglowej po chtodzeniu
z szybkoscig 4°C/min
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Rys. 7. Krzywa postepu przemiany w funkcji temperatury
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wyznaczona podczas chtodzenia

mozliwe jest okreslenie, w ja-
kim zakresie temperaturo-
wym miata miejsce przemiana
fazowa (przemiany fazowe).
Analiza dylatometryczna poza
okre$leniem temperatur po-
czatku i konca poszczegdlnych
przemian fazowych pozwala
rowniez na okreslenie postepu
przemiany w funkgji tempera-
tury. W tym celu nalezy przy
uzyciu stycznych okredli¢ gdzie
zaczyna sie i gdzie konczy dana
przemiana. Na podstawie tej
informacji oprogramowanie
okresli postep przemiany, a wy-
nik zostanie przedstawiony
w postaci krzywej. Na rysun-
ku 7 zaprezentowano krzywa
postepu przemiany w funkgji
temperatury, wyznaczong pod-
czas chfodzenia stali. Taka krzy-
wa pozwala na procentowe
okreslenie postepu przemia-
ny w danej temperaturze, co
jest istotng informacjg pod-
czas analizy przemian fazowych
zachodzacych w materiale.
Mozliwe jest réwniez prze-
prowadzenie analizy dylato-
metrycznej prébek poddanych
odksztatceniu. Dylatometr
wyposazony jest w ukfad hy-
drauliczny, przy pomocy ktére-
go mozliwe jest odksztatcenie
materiatu w czasie badania.
Dylatometr pozwala na maksy-
malnie 70% stopien odksztat-
cenia materialu w trakcie
badania. Mozliwe jest jedno-
i wielokrotne odksztatcenie
prébki, co pozwala na analize
przemian fazowych po skom-
plikowanych zabiegach obréb-
ki cieplno-plastycznej. Podczas
projektowania cyklu cieplnego
z odksztatceniem istnieje moz-
liwo$¢ nie tylko sterowania
stopniem odksztatcenia, ale
rowniez szybkoscia z jaka ten
materiat bedzie odksztatcany.



Uktad hydrauliczny pozwala na
odksztatcenie materiatu z szyb-
kosciag do 250 s™". Na rysunku 8
przedstawiono krzywa napre-
zenia w funkgji odksztatcenia
dla materiatu poddanemu
3 odksztatceniom w réznych
temperaturach. Na podsta-
wie takich krzywych mozna
zaobserwowac jak tempera-
tura wptywa na odksztatce-
nie analizowanego materiatu.
W tym przypadku mozna za-
obserwowa¢, ze pierwszemu
odksztatceniu (temperatura
1100°C), towarzyszy rekrysta-
lizacja dynamiczna materiatu
(spadek naprezenia w trakcie
odksztatcenia). W temperatu-
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Rys. 8. Krzywa przedstawiajgca zmiane sity w funkcji od-
ksztatcenia dla réznych temperatur odksztatcenia

rze 1000°C widag, ze rekrystali-
zacja zostata zapoczatkowana,
jednak nie jest ona tak inten-
sywna jak podczas wczesniej-
szego odksztatcenia. W przy-
padku odksztatcenia w 900°C
wida¢, ze temperatura jest za
niska dla zajscia rekrystalizacji,
co $wiadczy o silnej akumulacji
odksztatcenia w materiale tuz
przed jego chtodzeniem (co
bedzie wptywa¢ na kinetyke
przemian fazowych).

* Instytut Materiatéw Inzynier-
skich i Biomedycznych, Wydziat
Mechaniczny Technologiczny,
Politechnika Slgska, Gliwice;
mateusz.morawiec@polsl.pl
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