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Phase transformation in austenitic steel induced by plastic deformation
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Abstract

Kinetics of deformation induced martensitic transforma-
tion in metastable austenitic AISI 301 steel was character-
ized by several techniques including classical light
metallography, X-ray diffraction, neutron diffraction and
electron back scattered diffraction. In order to characterize
the martensitic transformation, several specimens were
tensile pre-deformed to 5%, 10% and 20% of plastic defor-
mation and compared with non-deformed state. During
straining, the volume fraction of o'-martensite rapidly pre-
vails over the volume fraction of original austenite and
reach the value circa 70%.

Uvod

V austenitické oceli s nizkym obsahem niklu dochazi
vlivem tvafeni za studena k fazové transformaci z
kubického plosné centrovaného -austenitu na kubicky
prostorové centrovany o'-martenzit a na hexagonalni
e-martenzit [1]. Cilem tohoto vyzkumu bylo porovnat
charakterizaci martenzitické transformace v metastabilni
austenitické oceli pomoci tfi difrakénich technik (rtg,
neutrony, EBSD). Kromé fazové transformace byla
pozorovana i textura a v piipadé rtg difrakce také vyvoj
velikosti krystalith na vlozené deformaci. Objemové
zastoupeni deformacné indukovaného martenzitu f,, byva
efektivné popisovano pomoci kinetické rovnice navrzené
Shinem [2]:

S =1=exp(-Pe,, ), (1

kde [ je volny parametr stability, €, je plastickd deformace
a n je deformacni parametr.

Material a metody

Jako vzorky byly pouzity plechy tlous ky 0,68 mm z
chrom-niklové austenitické oceli odpovidajici AISI 301.
Analyzované chemické slozeni udané vyrobcem odpovida
0,05 % C, 17 % Cr, 7 % Ni, 0,5% Si, 1,5 % Mn, 0,1 % Mo
(hmotnostni %). Nékolik vzorki bylo pfeddeformovano na
zkuSebnim stroji INSPEKT 100kN na hodnoty deformace
5 %, 10 %, 15 % a 20 %. Byla pouzita pomala rychlost

deformace &' = 5 x 10 s, abychom se vyhnuli zahiivani
vzorku,

které se objevilo pfi vyssSich rychlostech deformace. U
metastabilnich oceli mize pfiprava vzorku jako je
mechanické brouseni a lesténi vést v povrchovych vrstvach
k fazové transformaci, proto byly povrchové vrstvy
elektrolyticky odlestény. K pozorovani mikrostruktury byl
pouzit svételny mikroskop Neophot 32. Difrakce zpétné
rozptylenych  elektront (EBSD) byla provedena
v tadkovacim elektronovém mikroskopu s autoemisni
katodou FEI Quanta 200 FEG s EBSD detektorem TSL™.
Pro rentgenova difrakéni méteni byl pouzit difraktometr
X'Pert PRO s texturnim nastavecem ATC-3, Co lampou a
detektorem X'Celerator. Neutronova difrakce byla
provedena na difraktometru TEXTDIFF na reaktoru
LVR-15 v ReZi s vlnovou délkou neutroni A = 0,16476
nm. Pro neutronova méfeni bylo spojeno pét vzorkd se
stejnou hodnotou deformace v jeden za ucelem zvyseni
difraktujiciho objemu a tedy zvySeni intenzity difrakéniho

+«—— smér tazeni —

Obrazek 1. Orientace smértit RD, TD a ND vuéi sméru taZeni a
definice thlt vy a o.

zaznamu. Orientace vzorku vic¢i sméru tazeni s oznacenim
sméru a thld popisujicich orientaci vzorku je na obr. 1.
Pro stanoveni fazového =zastoupeni u texturovanych
materiald je napf. v pfipadé¢ Rietveldovy metody [3] mozné
pouzit March-Dollasovu korekci [4]. Tento postup byl
pouzit pfi zpracovani neutronovych dat s vyuzitim
programu FullProf [5]. Pro rtg méfeni byl pouzit postup
korigujici intenzitu pomoci polovych obrazci. Vypocet byl
proveden ve vlastnim programu, ktery minimalizoval
nasledujici faktor shody R:
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kde 1 ]‘)’WP je primérna intenzita polového obrazce pro
difrakei p, w, =1/1""" je vahovy faktor, I: = mSLPF je
vypoctena intenzita pro difrakci p. Kde m je faktor
nasobnosti difrakce, S je jeji Skalovaci faktor, L a P
oznacuji Lorentzlv a Polarizacni faktor a F je strukturni
faktor. Pfi samotné minimalizaci dochazelo k upfestiovani
skalovych faktori martenzitu a austenitu a spole¢ného
teplotniho faktoru.

Frakéni hmotnosti zastoupeni faze o je pak vypocteno
pomoci nasledujiciho vztahu [6]:

R=

)

_(SzMV),

" TS sy, ®

kde S je skalovaci faktor, Z je pocet atomt v zakladni
bunce, M je hmotnost atomu, V objem zékladni bunky, in-
dex i oznaCuje sumaci pfes vSechny faze. Tento vztah je
vlastné pouzit i pfi Rietveldové metodé. Rozdil obou
postupt je dan jen ve stanoveni Skalového faktoru.

P1i rtg texturni analyze byly austenitové linie /71, 200,
220, 311, 222 a o'-martenzitove linie 110, 200, 211, 220
méfeny v rozsahu tthlu v od 0° do 80° a ¢ od 0° do 360°,
oba dva thly s krokem 10°. Kromé hrubych piimych
polovych obrazcl byla méfena pomoci netexturované¢ho
standardu wolframu i defokusace a provedeny korekce na
defokusaci a pozadi [7]. V programu X Pert Texture byla
nejprve vypoctena ODF a poté i kompletni pdlové obrazce,
které pfti reflexni geometrii neni mozné naméfit v celém
rozsahu.

Pfi EBSD analyze je orientace a faze pfifazena
kazdému méfenému bodu a fazové zastoupeni je dano
plosnym obsahem konkrétnich fazi. Analyzovéana oblast
300 x 300 pm’ odpovida plose cca 100 pavodnich
austenitickych zrn.

Stanoveni velikosti krystalitt bylo provedeno jen pro
data namétena rtg difrakei. Stanoveni bylo komplikovano
texturou, kterd omezuje mnozstvi pozorovatelnych
difrakci pro danou orientaci vzorku, elastickou anizotropii,
kterd komplikuje separaci deformaéni a velikostniho
rozsifeni a pravdépodobnou smérovou zavislosti velikosti
krystalit zptisobenou orientovanou deformaci. Proto byla
vybrana tato dvojice difrakci //7-222 pro austenit a
110-220 pro martenzit a vzorek natoen o cca 25° od
normaly povrchu. Toto naklonéni zptsobuje dalsi rozsiteni
difrakénich profilt. Pro vypocet velikosti krystaliti byl
pouzit program Topas [8], ktery pouziva tzv. ,,Fundamen-
tal parametr approach®, pomoci kterého je mozné
instrumentalni profil vypocist. Je vSak nutné zadat
instrumentalni parametry jako je polomér difraktometru,
velikosti clon, §t&rbin,... . Rada béznych instrumentalnich
vlivl je uz v programu zahrnuta, pro jiné je mozné, pokud
jsme schopni popsat jejich vliv na difrakéni profil, je
zahrnout pomoci aditivni konvoluce. Tak tomu bylo i
v ptipadé naklonu vzorku. Pokud je vzorek naklonén o
uhel @, dostane se jedna ¢ast vzorku nad osu goniometru a
druha ¢ast vzorku pod osu goniometru, jak je to vyznaceno
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Obriazek 2. Natoceni vzorku o thel y¢. Maximalni vyoseni
vzorku z osy goniometru s,,,, je dané $irkou svazku w.

na obr.2. Je ziejmé, ze maximalni vyoseni vzorku z osy
goniometru s,,,, bude pak popsano vztahem:

S 0 = % tan y, 4)

max

uvazime-li navic, ze posun difrakénitho maxima A26
vlivem vyoseni vzorku z osy goniometru je popsan pomoci
bézn¢ zndmého vztahu A20  =scos 6/ R [9], dostaneme
pro maximalni posun difrakéniho maxima vyraz:

wscos 0
A20  =————tany, 5
max R \ (5

kde w je sitka svazku a R polomér difraktometru.

Naméteny difrakéni profil pak bude sumou diléich
profilil s riznym stupném vyoseni. Pro zahrnuti korekce
pro rozsifeni difrakéniho profilu vlivem vyoseni vzorku
z osy difraktometru je nutné pouzit konvoluci s tzv.
,,TOP-HAT* funkci s Sitkou 2 x A26,,,,, viz. obr. 3. Tato
funkce je nenulova pouze v definovaném oboru, mimo tuto
oblast ma hodnoutu rovnou nule.

|
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0

Obrazek 3. Abera¢ni “TOP-HAT” funkce s Sitkou 2A20 ..
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Obrazek 4. Mikrostruktura oceli AISI301 v nedeformovaném
stavu a po nékolika urovnich plastické deformace.

Vysledky a diskuse

Svételna mikroskopie. Mikrostruktura pocate¢niho stavu
a po rtuzném stupni plastické deformace je zobrazena na
obr. 4.

V nedeformovaném stavu je struktura tvofena velkymi
austenitickymi zrny s typickou dvojcatovou strukturou.
Vlivem plastické deformace se v téchto zrnech zacinaji
objevovat martenzitické oblasti. Mnozstvi martenzitu se s
rostouci plastickou deformaci zvétSuje az fdze martenzitu
zacne pievladat nad ptivodnim austenitem.

Fazova analyza. Vystup z vlastniho programu
korigujiciho intenzitu difrakci pomoci pélovych obrazct
ukazujici shodu mezi naméfenou a vypoctenou intenzitou
pro jednotlivé difrakce fazi martenzitu a austenitu je
zobrazen na obr. 5. Souhrnné lze fici, Ze nejmensi shoda
mezi naméfenymi a vypoctenymi intenzitami se
projevovala u poslednich linii 222 austenitu a 220
martenzitu. Tento nesouhlas je pravdépodobné dan malym
a nedokonalou korekei na tento efekt.

Vsechny tfi difrakéni techniky prokdzaly, ze
deformacni proces transformuje ptivodni austenit pievazné
na o’-martenzit. V malém mnozstvi byl pozorovan i
g-martenzit a to zejména pomoci EBSD a neutrond, pii rtg
méfeni nebyl téméf identifikovan. Tento rozpor je
pravdépodobné dan tim, ze diky prekryvim difrakénich
linif e-martenzitu s fazi y-austenitu je mozné pozorovat jen
néekteré difrakéni maxima a tim, ze identifikace fazi pro rtg
meéfeni byla provedena z rovin s normalou ve sméru ND,
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Obrazek 5. Porovnani shody intenzit jednotlivych difrakei
austenitu (vlevo) a martenzitu pro vzorek s plastickou deformaci
rovnou 15%. Tmavé sloupce odpovidaji vypoctenym intenzitdm a
svétlé sloupce namétenym.

oproti EBSD a neutronim, kde byly pozorovany roviny
s normalou ve sméru RD. Procentudlni objemové
zastoupeni plasticky indukovaného martenzitu je pro
vSechny tfi difrakéni techniky ve shod¢ s kinetickou
rovnici [2]. Objem martenzitu se zvétSuje s rostouci
deformaci, az postupné ptevazi nad pivodnim austenitem
dosahujic hodnoty okolo 70%, viz obr. 6.

Textura. Pivodni valcovaci textura austenitu se béchem
deformacniho procesu témér nezmeénila, coz opét potvrdily
vSechny tii difrakéni techniky. Pro rtg data je to zobrazeno
na obr. 7. Fazova transformace probiha pfiblizné podle
orientanich relaci Kurdjumova a Sachse [10], kdy
puvodni husté obsazené roviny {111} austenitu piechazi
na hust¢ obsazené roviny o’-martenzitu {110}, jak je
patrné z obr. 8., kde jsou vyneseny polové obrazce linii 771
austenitu a / /0 martnezitu vSech tfi difrakénich technik pro
vzorek s deformaci 10%.

Velikost krystaliti. Zavislost velikosti krystalith D na
stupni deformace je ukazéna na obr. 9. Jak je jiz patrné
z optickych pozorovani, velikost krystaliti austenitu se
vlivem deformace zmensSuje, fadové z 250 nm
v nedeformovaném stavu az po cca 50 nm ve stavu po
plastické deformaci imérné 20%. Na velikost krystaliti
martenzitu se deformace projevuje dvéma vlivy. Prvnim
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Obrazek 6. Vyvoj objemové frakce o’-martenzitu po plastické

deformaci. Parametry kinetické rovnice (1) byli zpfesnény p
dosazeni nejlepsi shody (B = 70, n =2).

z nich je pfeména nestabilniho austenitu na martenzit a
druhym je poruSovani krystaliti vlivem deformace. Jak je
patrné z obr. 9. vliv pfemény pfevazi nad rozbijenim
deformaci a velikost krystaliti se s rostouci deformaci
postupné zvétSuje az na cca 75 nm pii 20% plastické
deformaci.

Shrnuti a zavéry

Pouzit¢ difrakéni techniky se 1iSi zejména ve
studovaném objemu vzorku. Pro neutronovou difrakci to
mize byt oblast az cm’, pro rentgenovou difrakci je to
plocha ~ cm® x pm a pro EBSD ~ 0,01 mm”x 10 nm. Velky
studovany objem miize byt samoziejmé vyhodou, ale i
nevyhodou pokud se zajimame o lokalni vlastnosti.
Neutronova difrakce je pres své prednosti relativné
experimentalné a ¢asoveé ndrocna technika vyzadujici veétsi
mnozstvi vzorku. Rentgenova difrakce umoznuje ziskat
informace z vyrazné mensiho objemu vzorku, je relativné
rychla a experimentdln¢ nendrocnd. Difrakce zpétné
rozptylenych elektront umoznuje lokalni studium
mikrostruktury.

Deformace vyvola fazovou transformaci pdvodniho
metastabilniho austenitu pfevazné na a’-martenzit. Proto-
ze austenitické roviny {111} odpovidaji piiblizné po
transformaci martenzitickym rovinam {110} a tedy odpo-
vidajici texturni maxima lezi zhruba ve stejném sméru, je
mozné jednoduSe provést analyzu velikosti krystalit
z rovin stejné orientovanych vici soufadnému systému
vzorku. Béhem deformace dochazi k postupnému
pfevazeni zastoupeni o’-martenzitu nad puvodnim
austenitem az na objemovy podil téméf 70%. Deformacni
proces také zmensuje velikost krystalitii austenitu. Naproti
tomu se velikost krystalitd martenzitu mirné zvétsuje. Jak
pro fazovou analyzu tak pro studium textury, daly v§echny
tfi difrakéni techniky obdobné vysledky. Protoze rtg
difrakce brala informaci z povrhcu vzorku, EBSD z
lokalnich oblasti ve stfedu vzorku a neutronova difrakce
z nékolika vzorki muzeme Kkonstatovat, ze pouzity
deformacni proces je relativné homogeni a povrchové
hodnoty se nelisi od objemovych.

r0

b)

Obrazek 7. Polové obrazce rovin {200} austenitu a) v puvodnim
stavu a b) ve stavu po 15% deformaci.
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Obrazek 8. Polové obrazce vSech tii difrakénich technik rovin {111} austenitu a {110} martenzitu pro vzorek s 10%

deformaci.
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Obrazek 9. Vyvoj velikosti krystalitti s irovni deformace.
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