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Streszczenie

Na podstawie wynikéw badan dylatometrycznych prze-
prowadzono optymalizacje doboru procesu i parametrow
klasycznej jednostopniowej i wielostopniowej (lub nieizo-
termicznej) obrobki cieplnej ADI. Optymalizacja opiera sie
na analizie proceséw obrobki cieplnej w warunkach labo-
ratoryjnych i wykorzystuje korelacje zmian objeto$ciowych
towarzyszgcych dekompozycji struktury ausferrytycznej
w zakresie 400-650°C z iloscig ferrytu iglastego a i auste-
nitu wysokoweglowego v, (C), ktorych proporcje determinujg
wtasciwosci mechaniczne stopow.

Wyniki analizy optymalizacji pozwolity na dobér parame-
tréw obrébki ADI rokujgcych uzyskanie wtasciwosci wytrzy-
matosciowych niemozliwych do uzyskania na drodze kla-
sycznej jednostopniowej obrobki cieplnej ADI.

Wyniki testow wytrzymatoSciowych nie potwierdzity jed-
nak tych oczekiwan,; bardzo dobre wtasciwosci wytrzymato-
Sciowe R, i A, otrzymane na drodze obrobki wielostopnio-
wej i nieizotermicznej, uzyskano rowniez za pomocg obrobki
Jednostopniowej, przy odpowiednio dobranych parametrach.

Stowa kluczowe: ADI, ausferryt, analiza termiczna, dylatometr
hartowniczy

1. Wstep

ADI (Austempered Ductile Iron), zeliwo sferoidal-
ne poddane hartowaniu z przemiang izotermiczng,
charakteryzuje sie dobrymi wtasciwosciami wytrzyma-
tosciowymi i plastycznymi, a obecnosé¢ w strukturze
grafitu kulkowego zapewnia: zdolnos$¢ ttumienia drgan,
skrawalnos¢, odpornos¢ na Scieranie i korzystny sto-
sunek wytrzymatosci do masy.

Abstract

Based on the results of dilatometric investigations, param-
eters of standard single-step and multi-step (or non-isother-
mal) ADI heat treatment were optimised.

The optimisation was based on analysis of the heat treat-
ment processes simulated under laboratory conditions and
used correlation between volume changes accompanying
the decomposition of an ausferritic structure at 400-650°C
and the amount of o. acicular ferrite and y, (C) high-carbon
austenite, the proportions of which determine the mechani-
cal properties of alloys.

Optimisation of the complex heat treatment of nodular
cast iron predicts mechanical properties of ADI, impossible
to obtain through the standard, single-step heat treatment.

The results of mechanical tests have not confirmed the
expectations; very good mechanical properties R,, and A,
obtained by multi-step and non-isothermal treatments, were
also obtained by standard heat treatment with appropriately
selected parameters.

Key words: ADI, ausferrite, thermal analysis, quenching dilato-
meter

1. Introduction

ADI (Austempered Ductile Iron) is cast iron with sphe-
roidal graphite subjected to an austempering treatment
with isothermal transformation. This cast iron grade
offers high strength combined with satisfactory tough-
ness. Additionally, the presence of spheroidal graphite
in the cast iron structure provides good damping capac-
ity, machinability, abrasion resistance and a favourable
strength to weight ratio.
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Mikrostruktura zeliwa ADI skfada sie z grafitu kulko-
wego oraz osnowy ausferrytycznej, bedacej mieszaning
ferrytu iglastego i austenitu nasyconego weglem. Ferryt
iglasty powstaje podczas przemiany izotermicznej au-
stenitu w temperaturowym zakresie tworzenia bainitu.
Przemiana ta w zeliwie sferoidalnym zachodzi wolniej
niz w stalach, a wysoka zawarto$¢ krzemu zapobiega
tworzeniu sie weglikow.

W pierwszym etapie ztozonej przemiany prowadzacej
do powstania struktury ausferrytycznej, austenit rozkfa-
da sie na ferryt iglasty o i austenit y, (C), ktory w miare
zachodzenia przemiany wzbogaca sie w wegiel az do
zahamowania procesu powstawania ferrytu iglastego.
Rosnie stabilno$¢ nasyconego weglem austenitu wzgle-
dem powstawania martenzytu podczas ochtodzenia
do temperatury otoczenia. Po okreslonym czasie sta-
bilnosci struktury o + v, (C) (okno procesu) nastepuje
rozktad austenitu wzbogaconego w wegiel na ferryt
i fazy weglikowe Fe,C (lub €) [1].

Przemiana ausferrytyczna zachodzaca w niskiej tem-
peraturze prowadzi do wytworzenia materiatu o duzej
ilosci drobnego ferrytu iglastego. Struktura gwarantuje
wysokg wytrzymatos¢ na rozcigganie (R,,) przy niskich
wiasciwosciach plastycznych (mata ilos¢ austenitu na-
syconego weglem). Mozliwe jest réwniez powstawanie
martenzytu w osnowie metalowej. W miare podwyzsza-
nia temperatury przemiany izotermicznej uzyskuje sie
pogorszenie wtasciwosci wytrzymatosciowych i wzrost
wydtuzenia (A;). Mozna zauwazyc¢, ze dla stopu podda-
nego standardowej przemianie izotermicznej zachodzi
relacja R, = f(A;) (krzywa 1 na rys. 1).

Wydaje sie celowe zaprojektowanie metody analizy
ztozonych rodzajéw obrébki cieplnej, wykorzystujgcych
Zjawiska nieizotermicznej lub wielostopniowej modyfi-
kacji struktury przed zakonczeniem pierwszego etapu
przemiany. Swiadczg o tym prace podejmujgce zagad-
nienie ztozonej, wielostopniowej obrobki zeliwa sfero-
idalnego [2-12], ktére przedstawiajg korzystny wplyw
ztozonej obrébki ADI na wiasciwosci mechaniczne.

Mozliwe sg nastepujgce warianty ztozonej (dwustop-
niowej lub nieizotermicznej) obrébki ADI:

a) przypadek niskiej temperatury w pierwszym
stadium przemiany pozwala na uzyskanie mate-
riatlu o duzej wytrzymatosci (drobny ferryt iglasty),
a kontynuacja przemiany w wyzszej temperaturze
pozwala na jego modyfikacje w kierunku polepsze-
nia wtasciwosci plastycznych, ze wzgledu na wiek-
szg szybkos¢ dyfuzji wegla z ferrytu do austenitu
i w austenicie oraz wzrost ilosci austenitu o wyz-
szym stopniu nasycenia weglem, bez istotnej utraty
dobrych wiasciwosci wytrzymatosciowych,

b) przypadek wysokiej temperatury w pierwszym
stadium przemiany pozwala na uzyskanie mate-
rialu o duzej plastycznosci, podwyzszonej zawar-
tosci austenitu szczagtkowego nasyconego weglem

The microstructure of ADI consists of spheroidal
graphite embedded in an ausferritic matrix, which is
a mixture of acicular ferrite and austenite saturated with
carbon. The acicular ferrite is formed during isothermal
transformation of austenite in the temperature range
of bainite formation. In ductile iron, this transformation
proceeds more slowly than in steel, and a high silicon
content prevents the formation of carbides.

In the first step of complex transformation leading to
the formation of an ausferritic structure, the austenite
decomposes into a acicular ferrite and y (C) austenite.
As the transformation proceeds, this austenite is being
saturated with carbon until the process of the acicular
ferrite formation is finally arrested. The stability of the
carbon-saturated austenite is increased with respect to
the martensite formation during cooling to ambient tem-
perature. After a specified lapse of time, during which the
o + v, (C) structure (process window) remains stable,
the decomposition of carbon-rich austenite into ferrite
and Fe,C (or €) carbide phases takes place [1].

The ausferritic transformation occurring at a low tem-
perature leads to the formation of material containing in
its structure large volumes of fine acicular ferrite. This
type of structure ensures high tensile strength (R,,) but
low plastic properties (low volume fraction of the carbon-
saturated austenite). Martensite formation in the metal
matrix structure can also take place. With the increasing
temperature of isothermal transformation, the strength
properties are decreasing, while the elongation (A;)
increases. Figure 1 (curve 1) shows the relationship
R,, = f(A;) for the alloy subjected to standard isothermal
heat treatment.

It would be very interesting to be able to develop
a method of analysis of complex types of heat treatment,
using the phenomena of the non-isothermal or multi-step
structure modification before the end of the first step
of transformation. This is evidenced by the research
works, which discuss the issue of complex, multi-step
treatment of ductile iron [2-12], with emphasis put on
the beneficial effect of complex heat treatment on the
mechanical properties of ADI.

The following variants of complex (two-step or non-
isothermal) ADI treatment are possible:

a) low temperature in the first step of transforma-
tion produces high-strength material with fine acicu-
lar ferrite; this material is modified by the transfor-
mation continued at higher temperatures, resulting
in better plastic properties, due to a higher rate of
carbon diffusion from ferrite to austenite and inside
the austenite, combined with an increase amount
of carbon-rich austenite but without any substantial
loss of good strength properties,

b) high temperature in the first step of transfor-
mation produces high-ductility material with high
content of the retained austenite saturated with
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i stabilnego wzgledem przemiany martenzytyczne;j,
a dokonczenie przemiany w nizszej temperaturze
pozwala na jego modyfikacje w kierunku zatrzyma-
nia rozrostu ausferrytu i polepszenia wtasciwosci
wytrzymatosciowych, bez istotnej utraty dobrych
wiasciwosci plastycznych,

c) nieizotermiczny tryb zmian temperatury prze-
miany ausferrytycznej (nagrzewanie lub studze-
nie) posredni miedzy przypadkami a) i b) jest tech-
nicznie atrakcyjny, jako tatwiejszy do zrealizowania
w praktyce (w waskim zakresie szybkos$ci prowa-
dzenie procesu).

Idea obrébki ztozonej polega na potgczeniu w jednym
zabiegu korzystnych efektéw charakterystycznych dla
niskiej i wysokiej temperatury przemiany izotermicznej,
tzn. uzyskanie takiej relacji R, = g(As) (krzywa 2 na
rys. 1), ze g(As) > f(As) i g7 (R,) > F(R,,).

carbon and stable with respect to martensitic trans-
formation. Completing the transformation at lower
temperatures modifies this austenite, restraining
the growth of ausferrite and improving the strength
properties but without any substantial loss of good
plastic properties,

c) non-isothermal changes in the temperature of
ausferritic transformation (heating or cooling)
— the case intermediate between a) and b) — this
variant is technically beneficial as easier to imple-
ment in practice (in a narrow range of the process
performance speeds).

The idea of complex heat treatment is to combine in
one operation the beneficial effects of low- and high-
temperature isothermal transformation, i.e. to obtain
such a relationship of R, = g(A;) (curve 2 in Fig. 1) that
will make g(A;) > f(A;) and g'(R,)) > f'(R.).
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Rys. 1. Relacja miedzy wtasciwo$ciami wytrzymatosciowymi i plastycznymi dla zeliwa ADI uzyskanego
za pomocg standardowej i ztozonej obrobki cieplnej

Fig. 1. Mechanical and plastic properties compared for ADI obtained by standard vs complex heat treatment

Obrébka ztozona powinna zatem umozliwi¢ uzyska-
nie wiasciwosci scharakteryzowanych przez krzywg 2
(rys. 1). Daje to korzy$¢ w stosunku do obrébki stan-
dardowej — wyzsze wiasciwosci wytrzymatosciowe dla
takiego samego wydtuzenia lub lepsze wtasciwosci
plastyczne dla takiej samej wytrzymatosci, co jest nie-
mozliwe do osiggniecia za pomocg klasycznej jedno-
stopniowej obrébki zeliwa sferoidalnego.

Do badania przemian fazowych (w tym procesow roz-
padu metastabilnych faz) stosuje sie z powodzeniem dy-
namiczne (nieizotermiczne) techniki analizy termicznej,
takie jak np. réznicowa kalorymetria skaningowa (DSC)
czy analiza dylatometryczna, gdyz przemiany fazowe
zachodzgce w zeliwie ADI sg przemianami pierwszego
rzedu i charakteryzujgcymi sie niezerowymi wartosciami
zmian objetosci (AV) i entropii (entalpii AH).

Badania te polegajg na kontrolowanym nagrzewaniu
materiatu o okreslonym sktadzie fazowym i rejestracji

Complex heat treatment should therefore enable
obtaining the properties characterized by curve 2
(Fig. 1). Compared to the standard treatment, this gives
the advantage of higher mechanical properties with
the same elongation or higher ductility with the same
strength, both of which are difficult to obtain in a com-
monly applied, standard single-step heat treatment of
ductile iron.

The study of phase transformations (including the
decomposition of metastable phases) is successfully
done with the dynamic (non-isothermal) techniques of
thermal analysis such as, e.g. differential scanning calo-
rimetry (DSC) or dilatometry, since phase transforma-
tions occurring in ADI are the first order transformations
characterized by non-zero values of changes in both
volume (AV) and entropy (enthalpy AH).

These studies rely on controlled heating of the mate-
rial of a specific phase composition and recording the
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efektéw cieplnych lub dylatacyjnych (objetosciowych)
zwigzanych z rozpadem faz obecnych w strukturze sto-
pow. Wnioskowanie odbywa sie zatem na podstawie
badania przemian odwrotnych, a punktem wyjscia jest
struktura po przeprowadzonej obrébce cieplne;j.

Celem pracy jest zbadanie mozliwosci zastosowa-
nia techniki analizy termicznej (dylatometrycznej) do
analizy doboru parametréow ztozonej obrébki ciepinej
zeliwa ADI, co pozwolitoby na projektowanie tego typu
obrébki polepszajgcej whasciwosci wytrzymatoscio-
wych w stosunku do obrébki standardowe;j.

2. Materiat do badan

Obserwacje mikrostruktury materiatu do badan
w stanie po odlaniu, wykonane za pomocg mikrosko-
pu $wietinego Neophot 32, pozwolity na opis struktury
wyjsciowej materiatu do badan, ktéry wraz ze skladem
chemicznym przedstawiono w tabeli 1.

thermal or dilatation-related effects (changes in volume)
of the decomposition of phases present in the structure
of alloys. This means that conclusions are drawn from
the studies of reverse transformations, and the starting
point becomes the structure after heat treatment has
been performed.

The aim of this study was to investigate the applicabil-
ity of the technique of thermal analysis (dilatometry) in
the selection of the ADI heat treatment parameters in
order to be able to design the heat treatment process
that will result in an improvement of properties as com-
pared to standard heat treatment procedure.

2. Test material

The Neophot 32 light microscope was used for ex-
amination of the as-cast microstructure of the tested
material. These results and chemical composition of
the material under investigation are shown in Table 1.

Tabela 1. Sktad chemiczny i struktura wyjsciowego zeliwa sferoidalnego

Table 1. Chemical composition and structure of the base ductile iron

Sktad chemiczny, % wag. / Chemical composition, wt. % Struktura/Structure
Grafit
(PN-EN ISO
. . 945-1:2009) Osnowa/
C S Mn Mg Cu Ni / Graphite Matrix
(PN-EN ISO
945-1:2009)
o -
3,40 2,45 0,28 0,05 0,51 1,02 VIA6-100% | 227 perlit/
92% pearlite

Wyznaczona metodg dylatometryczng temperatura
przemiany A_ wynosita 870°C, co pozwolito na wybor
temperatury austenityzowania T, = 900°C. Korzysta-
jac z danych literaturowych i doswiadczeh wiasnych,
przyjeto czas austenityzacji t, = 30 min, ze wzgledu na
matg mase prébek.

3. Badania

Rysunek 2 przedstawia schematycznie sposoby prze-
prowadzenia trzech typdéw ztozonej obrobki cieplnej
ADI zeliwa sferoidalnego dla dwéch granicznych war-
tosci temperatury przemiany izotermicznej T, = 270°C
i 390°C oraz zroznicowanych czaséw przemiany t (t
oznacza optymalny czas przemiany) lub szybkosci na-
grzewania/studzenia q;:

a) obrobkijednostopniowej izotermicznej (klasycznej)
(T,, t,) —schematy 1a, 1b,

pi? tpi

As determined by dilatometry, the A, transformation
temperature was 870°C, which prompted the choice of
the austenitising temperature of T, = 900°C. Based on
literature data and our own experience and considering
the small weight of samples, it was decided to choose
the austenitising time of t, = 30 minutes.

3. Experimental

Figure 2 schematically shows the technique of carry-
ing out the three types of ADI heat treatments for the two
selected limit values of the temperature of isothermal
transformation, i.e. T; = 270°C and 390°C, with differ-
ent transformation times t; (t,; denotes optimum time of
transformation) and heating/cooling rates q;:

a) single-step austempering (standard) (T, t;) —
schemes 1a, 1b,

46
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b) obrébki dwustopniowej (izotermicznej) jako przej-
Scia w sposob skokowy od temperatury nizszej do
wyzszej lub od wyzszej do nizszej (T, t,...t) — (T
t,;) — schematy 2a, 2b odpowiednio,

pis

c) obrdébki ztozonej (nieizotermicznej) jako przejscie od
temperatury nizszej do wyzszej (schemat 3a) lub od
wyzszej do nizszej (schemat 3b) z ré6znymi szybko-
$ciami nagrzewania/studzenia — schematy 3a, 3b.

b) two-step (isothermal) austempering carried out as
a step-wise transition from lower to higher or from
higher to lower temperature (T, t,...t,) — (T, t;) —
schemes 2a, 2b, respectively,

c) complex (non-isothermal) treatment carried out as
a transition from lower to higher (scheme 3a) or
from higher to lower (scheme 3b) temperature at
different heating/cooling rates (schemes 3a, 3b).

Ta=900°C Ta=900°C_
390 °C
t
270 °C
ty
390 °C toi 390°C  |t1 t2 t3 t4
270 °C t 270 °C v
t1 2 t3 t4 toi
390 °C q1 q2 a3 390 °C
_oroec ] 2r0-c ¥
q1 g2 q3

Rys. 2. Schemat rodzajow obrébki cieplnej ADI

Fig. 2. Scheme of types of ADI heat treatment

Obrébke cieplng przeprowadzono w dylatometrze
hartowniczym Rita L78 firmy Linseis na prébkach
o wymiarach @3 x 10 mm, charakteryzujgcym sie moz-
liwoscig szybkiego nagrzewania i studzenia probek
w ramach segmentowego programu zmian temperatury.
Badania przeprowadzono w ochronnej atmosferze helu,
przejscia pomiedzy segmentami zrealizowano z szybko-
scig 120 K/s, a segment nagrzewania — dekompozycji
struktury ausferrytycznej — z szybkoscig 6 K/min.

Rysunek 3 pokazuje przyktadowg sekwencje pomia-
réw dylatometrycznych potrzebnych do analizy jednego
z wariantéw przemiany ausferrytycznej typu 2a.

Analiza i optymalizacja parametréw ztozonej obrob-
ki cieplnej odbyta sie na podstawie badania przemian
odwrotnych za pomocg metody réznicowej analizy dy-
latometrycznej, podczas nieizotermicznej dekompozy-
Cji probek o zréznicowanej strukturze ausferrytycznej,
uzyskanej w wyniku symulacji obrébki wg zapropono-
wanego schematu (rys. 2).

The heat treatment was carried out in a Linseis Rita L78
quenching dilatometer on samples having dimensions
@3 x 10 mm. A characteristic feature of the apparatus is
the possibility of rapid heating and cooling of samples
within a segment program of temperature changes. Tests
were carried out in a protective atmosphere of helium.
The speed of transition between segments of heat treat-
ment was 120 K/s, and the rate of ausferritic structure
heating and decomposition — 6 K/min.

Figure 3 shows an example of the sequence of dilato-
metric measurements results used to analyse one variant
of the ausferritic transformation namely 2a type.

Analysis and optimisation of the heat treatment pa-
rameters were based on the study of inverse transfor-
mations made by the method of differential dilatometric
analysis during non-isothermal decomposition of sam-
ples with diversified ausferritic structure obtained as
a result of the heat treatment simulation according to
the scheme proposed (Fig. 2).

Transactions of FRI 2/2015
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Rys. 3. Przyktadowa (wariant 2a, rys. 2) sekwencja pomiaréw dylatometrycznych: 1) austenityzacja, 2) pierwsze stadium
270°C/10 min, 3) drugie stadium 390°C/60 min, 4) dekompozycja ausferrytu (q = 6 K/min)
Fig. 3. Example of the sequence (variant 2a, Fig. 2) of dilatometric measurements: 1) austenitising, 2) the first step of
270°C/10 min, 3) the second step of 390°C/60 min, 4) the decomposition of ausferrite (q = 6 K/min)

Rysunki 4a,b przedstawiajg przyktadowe rézniczkowe
krzywe dylatometryczne w postaci znormalizowanego
(po odjeciu linii bazowej) wspodtczynnika rozszerzalnosci
liniowej ', odpowiadajace rozpadowi struktury ausferry-
tycznej (frag. 4, rys. 3) uzyskanej w warunkach obrébki
jednostopniowej w temperaturze T = 270°C i 390°C.
Krzywe rozmyte reprezentujg rzeczywisty (zmierzony)
przebieg rejestrowanej wielkosci, pozostate krzywe zo-
staty utworzone za pomocg programu PeakFit v.4.12
stuzgcego do dekonwolucji ztozonych sygnatéw (pikow),
przy wykorzystaniu funkcji analitycznych. Pozwala to na
okreslenie zmian dylatacji (objetosci) towarzyszacych
skladowym procesu rozpadu struktury ausferrytycznej
podczas nagrzewania z matg szybkoscia.

Figures 4a and 4b show examples of differential
dilatometric curves in the form of a standard (minus
the baseline) coefficient of linear expansion 8’, corre-
sponding to the decomposition of ausferritic structure
(stage 4 in Fig. 3) obtained in a single-step treatment at
T, =270°C and 390°C. Fuzzy curves represent actual
(measured) run of the recorded quantity, other curves
have been plotted with a PeakFit v.4.12 program used
for the deconvolution of complex signals (peaks) with
analytical functions. This allowed determination of the
dilatation-related changes in volume accompanying the
process of the ausferritic structure decomposition during
low-rate heating.

Ty =270°C
1,E-05
1E 05350 400 50 5 oﬁ'o 800 6&450 700
¢ /e
an,
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-5,E-05 .
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Rys. 4a,b. Krzywe dylatometryczne rozpadu struktury ausferrytycznej: a) T, = 270°C, b) 7;,. =390°C
Fig. 4a,b. The dilatometric curves of ausferritic structure decomposition: a) T, = 270°C, b) T, = 390°C

Identyfikacje i ocene ilosciowg zachodzgcych prze-
mian fazowych przeprowadzono na podstawie wynikow
pracy [13]. W zakresie temperatury 400—-650°C wyste-
puja dwa egzotermiczne efekty charakteryzujgce sie
ujemng zmiang objetosci, odzwierciedlajgce rozpad
ausferrytu: przemiane przesyconego ferrytu iglastego
z wydzieleniem Fe,C, koagulacje troostytu i relaksa-

The quantitative identification with evaluation of phase
transformations was based on the results given in [13].
In the temperature range of 400-650°C there are two
exothermic effects characterized by a negative change
in volume, reflecting the decomposition of ausferrite,
i.e. the transformation of supersaturated acicular ferrite
with the precipitation of Fe,C, coagulation of troostite
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cje naprezen wraz z utratg koherencji Fe,C (P1) oraz
rozpad austenitu przesyconego weglem i koagulacje
faz finalnych, takich jak troostyt i sorbit (P2).

Przyjeto roboczg hipoteze, ze wielkosci efektow P1
i P2 sg odpowiednio miarg wytrzymatosci i plastyczno-
$ci materiatu. Potwierdza to przedstawiony na rysun-
ku 5 zwigzek miedzy twardoscig stopdw po obrobce
jednostopniowej a zmianami objetosci nizej tempera-
turowych efektow (P1), towarzyszgcymi dekompozy-
cji sktadnika struktury ausferrytycznej. Analiza relacji
efektow zmian objetosciowych (P2) i udziatéw objeto-
sciowych austenitu wzbogaconego w wegiel wymaga
dalszych badan.

and stress relaxation with the loss of cohesion by Fe,C
(P1), and the decomposition of carbon-saturated aus-
tenite with coagulation of the resulting phases, such as
troostite and sorbite (P2).

A working hypothesis was adopted that the magni-
tude of P1 and P2 effects is a measure of the material
strength and ductility, respectively. This is confirmed by
the relationship shown in Figure 5 between alloy hard-
ness HV30, measured after a single-step heat treatment
and volume changes accompanying the exothermic
effect (P1) of the decomposition of a constituent of the
ausferritic structure. Further studies are required to ana-
lyse the relationship between volume changes (P2) and
volume fraction of the carbon-rich austenite.
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Rys. 5. Relacja miedzy twardos$cig HV30 a wzgledng zmiang objetoS$ci towarzyszgcg procesowi P1
Fig. 5. Relationship between measured hardness HV30 and relative volume changes accompanying process P1
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Rys. 6. Zaleznos$¢ wzglednej zmiany objetosci towarzyszgcej procesowi P2 od zmiany objetosci towarzyszgcej
procesowi P1; obrébka standardowa (T1/t1...T4/t4), dwustopniowa (>>) oraz nagrzewanie lub studzenie (>)
z szybko$ciami q = 1,2 i 4 K/min

Fig. 6. Relative volume changes accompanying process P2 vs relative volume changes accompanying process P1;
standard treatment (T1/t1...T/t4), two-step treatment (>>), and heating or cooling (>) at a rate of q = 1.2 and 4 K/min

Rysunek 6 przedstawia zaleznosci wzglednej zmiany
objetosci zwigzanej z procesem P2 od zmiany objeto-
$ci towarzyszacej procesowi P1, wyznaczone podczas
odpuszczania struktury ausferrytycznej, po réznych wa-
riantach obroébki cieplnej. Punkty odpowiadajgce ob-
rébce dwustopniowej potgczono liniami przerywanymi;

Figure 6 shows the relationship between relative
changes in volume accompanying process P2 and
relative changes in volume accompanying process P1,
determined while tempering the ausferritic structure
obtained after different variants of the heat treatment.
Points corresponding to the two-step heat treatment
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zwiekszenie rozmiaru symboli graficznych informuje
o wydtuzeniu czaséw wytrzymania stopu w tempe-
raturze pierwszego stadium obrébki, ktére wynosi-
ty 5, 10, 15i 30 min (T1 = 270°C) i 2,5, 10 i 15 min
(T4 = 390°C). Punkty lezgce nad linig tgczacag dane dla
obrébki jednostopniowej T1/t1 (270°C/120 min), T2/t2
(310°C/90 min), T3/t3 (350°C/60 min) i T4/t4 (390°C/45
min) prognozujg wtasciwosci mechaniczne lepsze niz
uzyskane po obrobce jednostopniowe;.

Analiza wynikéw badan dylatometrycznych prowa-
dzi do wniosku, ze ztozona obrobka ADI mozne dac
lepsze wlasciwosci wytrzymatosciowych niz obrébka
standardowa. Nadzieje na polepszenie wiasciwosci
mechanicznych stopéw w stosunku do obrébki jedno-
stopniowej (zaznaczony na rysunku obszar) mozna
wigzac¢ z zabiegiem dwustopniowym polegajgcym na
wytrzymaniu prébki w niskiej temperaturze i dokoncze-
niu procesu przemiany izotermicznej w temperaturze
wyzszej, dla diuzszych czaséw pierwszego stadium
oraz z obrobkg nieizotermiczng polegajgcg na nagrze-
waniu z matg szybkoscia.

4. Obrébka cieplna i badania wytrzymatosciowe

Na podstawie przeprowadzonej jakosciowej optyma-
lizacji parametréw obroébki cieplnej ADI wybrano kilka
wariantow zabiegdw cieplnych, ktére poddano weryfi-
kacji za pomocg badan wytrzymatosciowych.

Wycieto prébki do badan wytrzymatosciowych (sta-
tyczna proba rozciggania w temperaturze pokojowej)
i, wykorzystujgc stanowisko sktadajgce sie z dwdch pie-
céw z kgpielg solng, przeprowadzono obrébke cieplng
prébek wg zapisanego w tabeli 2 schematu.

Ztozong obrébke cieplng przeprowadzono w piecu
solnym (pierwsze stadium), a nastepnie przenoszono
prébki do pieca z drugg kapielg solng (o znacznie mniej-
szej pojemnosci), gdzie realizowano drugie stadium
obrébki ADI.

are connected with dashed lines. Increasing the size
of graphic symbols gives information about the elonga-
tion time of holding the tested alloy at a temperature
of the first step of the treatment. The dwell times are
5, 10, 15 and 30 minutes for the first step temperature
T1=270°C, and 2,5, 10 and 15 minutes for the first step
temperature T4 = 390°C. Points lying on the line and
above the line connecting the data for the single-step
treatment T1/t1 (270°C/120 min), T2/t2 (310°C/90 min),
T3/t3 (350°C/60 min) and T4/t4 (390°C/45 min) predict
the mechanical properties superior to those obtained in
a single-step treatment.

Analysis of the results of dilatometric studies leads
to the conclusion that two-step heat treatment of ADI
can give better strength properties than the standard
treatment. The expected improvement of mechanical
properties compared to a single-step treatment (see
area marked in the drawing) can be obtained by a two-
step process, which consists in holding the sample at
a low temperature (longer times) and completing the
isothermal transformation at a higher temperature, and
also by a non-isothermal treatment, which consists in
slow heating.

4. Heat treatment and mechanical tests

Using the results of a qualitative optimisation of the
ADI heat treatment parameters, several variants of this
process were selected, performed and subsequently
verified by mechanical tests.

Samples for mechanical tests (static tensile test at
room temperature) were prepared, and their heat treat-
ment (according to the scheme proposed in Table 2) was
carried out using a test stand consisting of two furnaces
with salt baths.

Heat treatment was performed in the first salt bath
furnace (the first step) and then samples were trans-
ferred to the second salt bath furnace of a much smaller
capacity, where the second step of the ADI treatment
was carried out.

Tabela 2. Parametry obrobki cieplnej probek wytrzymato$ciowych

Table 2. Heat treatment parameters of samples prepared for mechanical tests

Symbol obrébki / jednostopniowalsingle-step ztozona/complex
Symbol of . . .
treatment T,°C t, min T.°C t, min g, K/min
T1t1 270 120 - - -
T1/10>>T4/t4 270 10 390 45 -
T1/15>>T4/t4 270 15 390 45 -
T4/t4 390 45 - - -
T1>T4 g1 270 - 390 - 1,5
T4>T1 g1 390 - 270 - 1,0
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Prébki po obrébce cieplnej poddano statycznej
probie rozciggania metali w temperaturze pokojowej,
zgodnie z normg PN-EN 10002-1:2004. Wyniki badan
wytrzymatosciowych prezentuje rysunek 7 w postaci
wykreséw wigzgcych wytrzymatosé na rozcigganie
R,, i wydtuzenie wzgledne A, z natozonymi minimal-
nymi wartosciami tych wielkosci, wynikajgcymi z za-
lecen norm EN 1564 i ASTM A 897.

Heat-treated samples were subsequently subjected to
the static tensile test at room temperature in accordance
with the PN EN 10002-1:2004 standard. The results of
this test are shown in Figure 7 in the form of graphs
showing the relationship between the tensile strength
R,, and elongation (A;). The same graph shows also
the minimum values of tensile strength and elonga-
tion of different grades of ADI as those required by the
EN 1564 and ASTM A 897 standards.
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Rys. 7. Wtasciwos$ci wytrzymato$ciowe badanego stopu po réznych rodzajach obrobki cieplnej ADI

Fig. 7. Mechanical properties of the tested alloy after different types of the ADI heat treatment

Otrzymano lepsze wiasciwosci wytrzymatosciowe niz
minimalne wartosci okreslone przez normy EN 1564
i ASTM A 897.

Poréwnanie wynikéw optymalizacji obrébki cieplnej
z wartosciami wtasciwosci wytrzymatosciowych po sta-
tycznej prébie rozciggania (rys. 6 i 7) nie pozwala jednak
na rozstrzygniecie, czy przewidywanie wtasciwosci na
podstawie zastosowanej optymalizacji jest zasadne.
Brak potwierdzenia wynikéw symulacji przeprowadzone;j
za pomocg metody analizy termicznej jest prawdopo-
dobnie spowodowany warunkami eksperymentalnymi
— asymetrig w realizacji obu stadiow obroébki ciepl-
nej ADI. Ze wzgledu na brak drugiego pieca solnego
o duzej pojemnosci, ktéry umozliwitby prawidtowe prze-
prowadzenie drugiego stadium ztozonej obrébki ADI,
szybkie ustalenie temperatury przemiany izotermicznej
w probkach bez obnizenia temperatury kapieli solnej
nie byto mozliwe.

5. Wnioski

Na podstawie przeprowadzonych badan mozna sfor-
mutowaé nastepujgce wnioski.

1. Opracowano dylatometryczng metode symulac;ji
wtasciwosci wytrzymatosciowych ADI opierajgca
sie na ilosciowej analizie podwojnego efektu zmian
objetosciowych zwigzanych z dekompozycjg ausfer-
rytu podczas nagrzewania. Pozwolita ona na dobér

Higher mechanical properties were obtained than
those minimum specified by the EN 1564 and ASTM
A 897 standards.

However, a comparison of the results of the heat
treatment optimisation with the values of mechanical
properties obtained in a static tensile test (Figs. 6 and
7) does not allow to determine whether the prediction
of properties based on the applied optimisation is justi-
fied. Failure to confirm the results of simulations carried
out by the method of thermal analysis was probably
due to the experimental conditions. Since the second
high-capacity salt bath furnace was not available, it
was difficult to realize properly the second step of the
ADI treatment. A quick temperature fixing of isothermal
2" stage in the samples without reducing the salt bath
temperature was not possible.

5. Conclusions

Based on the studies conducted, the following conclu-
sions can be drawn.

1. A dilatometric method for the simulation of ADI
mechanical properties was developed, based on
a quantitative analysis of the double effect of chang-
es in volume due to the ausferrite decomposition
during heating. The method enabled selection of
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parametréw ztozonej obrébki ADI, rokujgcych uzy-
skanie lepszych wtasciwosci wytrzymatosciowych
R, i1As niz po obrébce standardowej, a niemozliwych
do uzyskania za pomocg obrébki jednostopniowe;j.

Przeprowadzono statyczng prébe rozciggania me-
tali w temperaturze pokojowej i uzyskano bardzo
dobre wiasciwosci wytrzymatosciowe, lepsze niz
minimalne wartosci okreslone przez normy EN 1564
i ASTM A 897.

Przeprowadzone testy wlasciwosci wytrzymatoscio-
wych nie potwierdzity w petni wynikéw symulac;j;
bardzo dobre wtasciwosci wytrzymatosciowe R,
i A; uzyskane na drodze obrobki wielostopniowe;j
i nieizotermicznej otrzymano réwniez na drodze kla-
sycznej obrébki jednostopniowej przy odpowiednim
doborze parametréw.

Jako przyczyne braku korelacji mozna wskazac
prawdopodobne btedy systematyczne zwigzane
z przeprowadzeniem dwustopniowej obrébki ciepl-
nej prébek wytrzymatosciowych z wykorzystaniem
pieca solnego o matej pojemnosci, co mogto zakto-
ci¢ drugie stadium ztozonej obrébki cieplnej ADI.

Weryfikacja metody symulacji efektywnosci ztozonej
obrébki ADI wymaga dalszych badan w kierunku
korelacji efektow zmian objetosciowych i udziatéw
objetosciowych austenitu wzbogaconego w wegiel
oraz rozszerzenia bazy danych eksperymentalnych
wiasciwosci wytrzymatosciowych ADI.
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