Osiagniecia

1. Opracowano wieloskalowe narzedzie informatyczne, pozwalajgce na modelowanie proceséw rekrystalizacji
stopdw magnezu w procesie ciggnienia drutéw o srednicach 0.05-0.1 mm w podgrzewanych ciggadtach.

2. W potaczeniu z modelem MES procesu wieloprzepustowego ciggnienia oraz z modelem utraty spéjnosci
materiatu, opracowany model rekrystalizacji pozwolit na prognoze odnowienia plastycznosci w zaleznosci od
temperatury i predkosci ciggnienia oraz srednicy drutu.

3. Opracowany model zostat zweryfikowany na podstawie fizycznej symulacji procesu w skali makro za pomoca
symulatora GLEEBLE oraz w skali mikro za pomocg urzadzenia konstrukcji wtasnej do ciggnienia cienkich
drutow.

4. Na podstawie wykonanej analizy numerycznej opracowano parametry ciggnienia oraz wyprodukowano drut o
Srednicy 0.05 mm.

5. Badania wtasnosci mechanicznych uzyskanych cienkich drutéw wykazaty wzrost charakterystyk
wytrzymatosciowych, proporcjonalny do zmniejszenia $rednicy drutu, przy réwnoczesnej poprawie plastycznosci
materiatu.

Uzyskane wyniki

1. Zmodyfikowano kod MES Drawing2d w celu uwzglednienia osobliwosci konstrukcji urzgdzenia do ciggnienia w
podgrzewanych ciggadtach zaprojektowanego w AGH oraz proceséw w skali micro [1]. Wykonano symulacje
MES wielo przepustowego procesu ciggnienia w podgrzewanych ciggadtach. Wysunieto hipoteze, ze proces
odnowienia plastycznosci materiatu drutu po przepuscie jest proporcjonalny do stopnia rekrystalizacji materiatu w
komorze grzejnej. A zatem, opracowanie parametrow wieloprzepustowego ciggnienia wykonywano przyjmujac
warunek uzyskania100% rekrystalizacji materiatu przed nastepnym przepustem [2].

2. Na podstawie wynikéw symulacji, wykonanych za pomocg zmodyfikowanego kodu MES Drawing2d
wyznaczono temperaturowe i odksztatceniowe warunki ciggnienia, niezbedne do wykonania fizycznego
modelowania ciggnienia na symulatorze GLEEBLE 3800. Uzyskane zaleznosci zmiany temperatury i
odksztatcenia w czasie odwzorujg jeden przepust ciggnienia oraz proces nagrzewania materiatu przed
nastepnym przepustem.

3. Opracowano model rekrystalizacji w skali makro. Ten model zostat zaimplementowany do programu MES
Drawing2d.

Jako podstawe do opracowanie modelu mikrostruktury w niniejszym projekcie wykorzystano réwnania
zaproponowane w publikacji [3]. Wstepna analiza wykazata, ze w analizowanych procesach ciggnienia stopow
magnezu odksztatcenia sg nizsze od odksztatcenia krytycznego dla rekrystalizacji dynamicznej [2,4] i w dalszej
czesci projektu modelowano tylko zjawiska statyczne. Kinetyke rekrystalizacji statycznej (SRX) opisuje rownanie
JMAK (Johnson, Mehl, Avrami, Kolmogorov) adaptowane przez Sellarsa [3] poprzez wprowadzenie czasu do
50% rekrystalizacji. Opisany model rekrystalizacji statycznej zawiera wspoétczynniki, ktére zostaty wyznaczone na
podstawie badan doswiadczalnych obejmujgcych prébe relaksacji naprezen wykonang na symulatorze
termofizycznym GLEEBLE 3800. Badania zostaty przeprowadzone w celu kalibracji modelu rekrystalizacji
statycznej dla stopéw MgCa08, Ax30, AL36 oraz Mg. W czasie préb prébka byta nagrzewana do temperatury
odksztatcenia z predkoscia 20°Cls, nastepnie wytrzymywana w tej temperaturze przez 5 s i odksztatcana z

predkoscig oodksztatcenia 1 s do zadanego odksztatcenia. Po odksztatceniu probka byta trzymana miedzy
zablokowanymi kowadtami w temperaturze takiej jaka byta w czasie odksztatcenia. Predko$¢ odksztatcenia
spadata do zera a naprezenie zmniejszato sie w wyniku zjawiska relaksacji. Zmiany naprezenia byty mierzone i
na podstawie tych pomiaréw wyznaczono zmiany utamka zrekrystalizowanego w funkcji czasu. Przeprowadzono
9 préb w temperaturach 250, 300 i 350°C dla odksztatcenia 0.1, 0.2 i 0.3. Analiza zmian naprezenia pozwolita na
wyeliminowanie wptywu zdrowienia i wyznaczenie utamka objetosci zrekrystalizowanej, szczegoty tej procedury
podane sg w [5]. Kinetyke rekrystalizacji statycznej wyznaczong z prob relaksacji naprezen postuzylty do kalibraciji
modelu rekrystalizacji. Wyniki obliczen zmian utamka objetosci zrekrystalizowanej poréwnano z danymi
doswiadczalnymi. Uzyskano dobrg zgodnos¢é miedzy wynikami obliczen i pomiarow w probie relaksacji naprezen
[6,7].

4. Opracowanie modelu rekrystalizacji w skali mikro za pomocg metody automatéw komdrkowych. Implementacja
modelu do programu MES Drawing2d.

Opracowany model rekrystalizacji w skali macro pozwala na prognozowanie kinetyki rekrystalizacji
rozpatrywanych stopéw magnezu dla srednicy drutu, znacznie wiekszej niz wymiary ziarna. Jednak, wyniki,
otrzymane w pracach [1,8] pozwalajg stwierdzi¢, ze przy produkcji drutu o srednicy, porownywalnej ze srednicg
ziarna zjawiska na poziomie mikrostruktury musza by¢ wzigte pod uwage. W zwigzku z tym wptyw Srednicy ziarna
na kinetyke rekrystalizacji byt przedmiotem badan w skali mikro za pomocg metody automatéw komorkowych
(FCA-based model). Wyniki modelowania wykazatly, ze zmniejszenie $rednicy drutu do wartosci, poréwnywalnych
z Srednicg ziarna zwieksza czas rekrystalizacji. Na przyktad, zmniejszenie Srednicy drutu od 200 do 20 ym
wydtuza czas rekrystalizacji o okoto 30% [9]. Otrzymane wyniki pozwolity na wprowadzenie korekty do modelu
rekrystalizacji w skali makro.

5. Opracowanie warunkow fizycznej symulacji ciggnienia na symulatorze GLEEBLE 3800 oraz wykonanie
testow.

Warunki fizycznej symulacji wyznaczono na podstawie numerycznego modelowania jednego przepustu
ciagnienia drutu o $rednicy 0.1 mm. Warto$¢ odksztalcenia wynosita 0.182 a predkos¢ ciggnienia 10 mm/s.
Zmiany temperatury pokazano na rys.1. Wykonano badania stopéw Ax30, Al36 oraz MgCa0.8. Kazdy stop zostat



poddany dwém wariantom obrébki:
» Wariant 1: Nagrzewanie od punktu 0 do punktu Def, zadanie w tym punkcie odksztatcenia 0.182, a nastepnie
dalsze chtodzenie do punktu 1 wedtug linii Def-1.
» Wariant 2: Powtérzenie warunkéw wariantu 1, ale w punkcie 1 ponowne nagrzewanie (analogicznie do linii O-
Def, tylko od punktu 1 do punktu 3) a nastepnie i maksymalnie szybkie chtodzenie.
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Rys.1. Zmiana temperatury oraz odksztatcenia w procesie fizycznego modelowania procesu ciggnienia za
pomoca symulatora GLEEBLE (Def - moment odksztatcenia 0.182, 3 - moment zakonczenia wyzarzania przed
nastepnym przepustem).

6. Analiza metalograficzna wynikoéw fizycznej symulaciji, interpretacja tych wynikéw w formie przydatnej do
kalibracji modelu rekrystalizacji.

Pierwszym etapem analizy metalograficznej byta ocena materiatu wsadowego. Wykonano analize¢ EBSD (rys.2)
oraz statystyczng ocene $rednicy ziarna badanego materiatu. Jak wynika z przeprowadzonych badan, dla
analizowanych stopdw najwigksza powierzchnie zajmujg ziarna o Srednicy 10 um, orientacja krystalograficzna
ziaren jest mocno utozona w klerunku wy0|ska|a materla’ru;vsadu
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Rys. 2. Wyniki analizy EBSD probkn wsadowej zestopu MgaOS

Drugim etapem byta ocena zmian strukturalnych po fizycznej symulacji. Wyniki analizy pokazaty dobrg
jakosciowg zgodnos¢ z modelem rekrystalizacji w skali makro. Dla stopu MgCa08, mikrostruktura w wariancie 1
skfada sie z wiekszych ziaren i skupisk drobniejszych ziaren bardziej rownoosiowych, ktére sg wynikiem procesu
rekrystalizacji. Obserwowane sg takze granice blizniacze. W przypadku prébki stopu z wariantu 2 ziarna sg
réwnoosiowe o zblizonej wielkosci i ponadto ich rozmiar jest wiekszy niz w przypadku wariantu 1. To moze
sugerowac, ze nastapit rozrost ziarna podczas ponownego wyzarzania stopu. Analogiczne wyniki uzyskano drogg
modelowania.

7. Modelowanie MES wykonanych testow, interpretacja wynikdw analizy metalograficzne;j.

Modelowanie MES fizycznej symulacji miato na celu walidacje opracowanego modelu rekrystalizacji, jaki w tym
celu zostat zaimplementowany do programu Qform w postaci kodu w jezyku Lua.

Natomiast modelowanie fizyczne w skali mikro byto wykonane za pomoca urzgdzenia do ciagnienia konstrukc;ji
wilasnej. Analiza metalograficzna byta wykonana dla drutéw o $rednicy od 0.913 mm do 0.05 mm, a prognoza
rekrystalizacji byta wykonana za pomocg opracowanego modelu. Na rys. 3 podano przyktad wynikéw analizy
struktury po ciggnieniu (a) i prognozy utamka zrekrystalizowanego materiatu dla $rednicy 0,913 mm [7].
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Rys. 3. Wyniki analizy mikrostruktury (a) i przewidywanie utamku zrekrystalizowanego materiatu (b) po pierwszym
przepuscie dla stopu MgCa08.

8. Kalibracja modeli rekrystalizacji w skalach makro i mikro w oparciu o dane analizy metalograficznej.



Do kalibracji modeli rekrystalizacji w skalach macro i mikro uzyto krzywych relaksacji naprezen, uzyskanych
podczas fizycznej symulacji ciggnienia na symulatorze GLEEBLE. Doktadny opis metodyki i wynikéw kalibracji
mozna znalez¢ w pracach [7] (skala makro) oraz [11,12] (skala mikro). Na rys. 4 pokazano przyktadowe wyniki
zmiany utamka zrekrystalizowanego uzyskane w eksperymencie oraz za pomocg opracowanego modelu w skali
makro po jego kalibracji.
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Rys. 4. Wyniki pomiaréw (linie ciggte) i obliczen (linie przerywane) zmian utamka objetosci zrekrystalizowanej dla
réznych temperatur i dla odksztatcenia 0.2 (materiat - MgCa08).

9. Wykonanie symulacji procesu ciggnienia, dobér parametréw ciggnienia pozwalajgcych na realizacje procesu
bez wyzarzania miedzyoperacyjnego. Rozbudowa kodu MES o program do optymalizac;ji.

Opracowany modut do optymalizacji pozwala na wprowadzenie przedziatu zmiany parametréw ciggnienia i
wygenerowanie szeregu plikdw wsadowych do programu Drawing2d. Optymalizacje wykonywano stosujgc
kryterium petnej rekrystalizacji materiatu w ciggu technologicznym przy minimalizacji liczby przepustow.
Opracowany schemat ciggnienia wykorzystuje wyciskany wsad o $rednicy 1.0 mm. W celu otrzymania drutu 0.05
mm zaproponowano 40 przepustéw z nastepujacg zmiang $rednic drutu (mm): 1.0 -> 0,913 -> 0,833 ->0,761 ->
0,694 -> 0,634 -> 0,579 ->0,528 ->0,482 ->0,44 -> 0,402 -> 0,367 -> 0,335 -> 0,306 -> 0,279 ->0,255 ->0,233 ->
0,212 -> 0,194 -> 0,177 -> 0,162 -> 0,147 -> 0,135 -> 0,123 -> 0,112 -> 0,1 -> 0,0955 -> 0,0912 -> 0,087 ->
0,0831 -> 0,0794 -> 0,0758 -> 0,0724 -> 0,0691 -> 0,0656 -> 0,063 -> 0,0601 -> 0,0574 -> 0,0548 -> 0,0524 ->
0,05. W przepustach 1-25 (do srednicy 0.1 mm) wydituzenie wynosi 1.2, natomiast dla pozostatych przepustow -
1,1. Wyniki modelowania dla wybranego schematu ciggnienia podano na rys. 5.
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Rys. 5. Zmiana utamku zrekrystalizowanego materiatu po przepustach podczas ciggnienia wedtug opracowanego
schematu dla stopu MgCa08.

10. Wykonanie wielo przepustowego ciggnienia drutéw do srednic 0.05-0.1 mm wedtug opracowanych
parametrow.

Jako wsad zastosowano drut ze stopéw MgCa08 i Ax30 o $rednicy 1.0 mm, ktéry otrzymano drogg wyciskania.
Parametry procesu wyciskania opracowano za pomocg modelowania MES i optymalizacji wartosci temperatury i
predkosci wyciskania [10]. Parametry ciggnienia (predkos¢ ciggnienia, temperatura ciggadia i komory wstepnej)
odpowiadaty wynikom symulacji komputerowej. W konsekwencji udato sie uzyska¢ drut z rozpatrywanych stopéw
o $rednicach w zakresie 0.05-1 mm o wysokiej jakosci powierzchni oraz dobrych charakterystykach plastycznych.
Na rys. 6 pokazano przyktad drutu ze stopu MgCa08 o srednicy 0.05 mm po zawigzaniu w wezet (taki test jest
niezbedny w przypadku stosowania drutéw jako nici chirurgiczne). Mikrostruktura drutu sktada sie z
réwnoosiowych ziaren po rekrystalizacji.

! (a)

Rys. 6. Drut ze stopu MgCa08 o $rednicy 0.05 mm po zawigzaniu w wezet (a) oraz mikrostruktura przekroju (b).



11. Analiza metalograficzna uzyskanych drutéw, weryfikacja modelu rekrystalizac;ji.

Weryfikacje modeli rekrystalizacji wykonano na podstawie pordwnania mikrostruktury drutu z
wynikami obliczen utamka rekrystalizacji wykonanych za pomocg modelu w skali makro oraz cyfrowej
mikrostruktury wygenerowanej przez model w skali mikro. W celu oceny wrazliwosci modelu
przeprowadzono specjalne doswiadczenie, polegajgce na wykonaniu pewnych przepustéw ciggnienia
w réznych warunkach. Na rys. 7 pokazano mikrostrukture drutu po 21 przepuscie (d = 0.147 mm)
oraz wyniki modelowania. Zaréwno wyniki doswiadczenia jak i modelowania wykazaty petng
rekrystalizacje po nagrzewaniu drutu w komorze wstepnej (moment analizy mikrostruktury
oznaczono na rys. 7,b). Natomiast bezposrednio po przepuscie utamek zrekrystalizowanego
materiatu wynosi okoto 0.7. Przeprowadzenie przepustu 21 w warunkach odksztatcenia na zimno
(rys. 8) pokazuje wydtuzone mniejsze ziarna (co jest skutkiem odksztatcenia i braku rekrystalizacji)
oraz blizniaki odksztatcenia.

Szczegdblng informacje mozna znalez¢ w pracach [11,12] (skala mikro) i [7] (skala makro).
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Rys. 7. Mikrostruktura drutu ze stopu MgCa08 po 21 przepuscie po nagrzewaniu w komorze wstepnej (a) oraz
przewidywanie utamka zrekrystalizowanego materiatu, $rednica drutu 0.147 mm, temperatura w komorze grzejnej

350°C, predkos¢ ciggnienia 10 mm/s.
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Rys. 8. Mikrostruktura drutu ze stopu MgCa08 po 21 przepuscie po nagrzewaniu w komorze wstepnej (a) oraz
przewidywanie utamka zrekrystalizowanego materiatu, $rednica drutu 0.147 mm, temperatura w komorze grzejnej
20 °C, predkosé ciggnienia 10 mm/s.

12. Badania wtasno$ci mechanicznych uzyskanych drutdw, analiza metalograficzna jakosci powierzchni.

W zwigzku z matymi srednicami otrzymanych drutéw badania charakterystyk wytrzymatosciowych wykonano za
pomoca mikro maszyny konstrukcji wlasnej, z budowanej na bazie sitomierza AXIS FB50 z dokfadnos$cig pomiaru
sity 0.01 N. Wyniki pomiaru granicy wytrzymatosci drutéw ze stopu MgCa08 podano na rys. 9. Dane dla $rednic
powyzej 0.5 mm uzyskano na maszynie wytrzymatosciowej ZWICK. Uzyskane wyniki pozwalajg stwierdzi¢, ze
granica wytrzymato$ci drutu wzrasta liniowo przy zmniejszaniu jego $rednicy, przy czym nie nastepuje
zmniejszenie plastycznosci. Ten fakt jest zwigzany z duzym stopniem odksztatcenia materiatu (poczgtkowa

Srednica wlewka wynosita 120 mm).
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Rys. 9. Zaleznos$¢ granicy wytrzymatosci drutu ze stopu MgCa08 od jego srednicy przy stosowaniu opracowanych

parametrow ciggnienia.



Realizowane cele

Cel projektu sformutowano jako poznanie zjawisk zachodzacych w mikrostrukturze odksztatcanych stopéw
magnezu, w szczegolnosci dotyczgcych proceséw rekrystalizacji oraz odnowy plastyczno$ci. W wyniku
wykonania projektu opracowano

- model rekrystalizacji w skalach makro i mikro;

- wykonano eksperymentalne badania w skalach makro (stosujgc symulator GLEEBLE) oraz mikro (stosujgc
urzgdzenie do ciggnienia wtasnej konstrukcji) proceséw rekrystalizacji stopéw Mg w warunkach opracowanego
procesu ciggnienia;

- wykonano zaawansowang analize metalograficzng, pozwalajgcg na walidacje opracowanych modeli
rekrystalizaciji;

- wykonano kalibracje modeli rekrystalizacji oraz wykorzystanie ich do opracowania parametréw procesu
ciggnienia drutéw o srednicy 0.05 mm.

Na podstawie wykonanych badan udowodniono, ze w rozpatrywanych warunkach ciggnienia nie wystepuje
dynamiczna rekrystalizacja (jak zaktadano we wniosku), dlatego modelowano tylko procesy statycznej
rekrystalizacji. Natomiast model dynamicznej rekrystalizacji byt tez opracowany i opublikowany [4].

Wplyw na dyscypline

Zaproponowany i zrealizowany w projekcie zestaw badan pozwolit na opisanie podstawowych zjawisk
dynamicznej i statycznej rekrystalizacji, zachodzacych w wyrobach o wymiarach poréwnywalnych z elementami
mikrostruktury ze stopéw Mg nowej generacji do zastosowania na implanty resorbowalne. Opisanie tych zjawisk
bedzie kluczowe do wspomagania projektowania oraz wytwarzania mikro implantéw z analizowanych
biozgodnych stopéw magnezu. Wyniki projektu pozwolg réwniez na opracowanie procesow przerobki plastycznej
na gorgco biozgodnych stopéw Mg na implanty o wymiarach poréwnywalnych z wymiarami ziarna (50 pym i
mniejszych), takich jak cienkie resorbowane nici chirurgiczne.
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