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OCENA WIELKOSCI BLOKOW 1 ZNIEKSZTALCEN SIECIOWYCH
WYBRANYCH GATUNKOW STALI NARZEDZI1OWYCH

Streszozenie. W praoy przeprowadzono metoda aproksymaoyjna  po-
miar wielkosoi blokéw osnowy oraz naprezen wewnetrznyoh 11 rodzaju
wybranyoh gatunkéw stall narzedzlowyob, stopowych do praoy na zim-
no. Stwierdzono, ze po hartowaniu wielkos¢ blokéw osnowy  wynosita
od 28 nm. dla stall NZ2 do 38 nm. dla stall NC10. Wzgledne znie-
ksztatcenia sieoi krystalicznej wynosity odpowiednio od 4,20*« dla
stall NZ2 do 3,50*«dla stali NC10._ Ze wzrostem temperatur¥ odpusz-

czania stwierdzono wzrost wielkosoi blokéw osnowy I spade napre-
zen wewnetrznyoh 11 rodzaju.
1. Wstep

Raojonalne wykorzystanie w prooesaoh teohnologioznyoh meohanizméw u-
mocnlenla metalu wymaga szozegdlnej znajomo$ol oddziatywania skdadu ohe-
micznego i zabiegéw obrébki oleplnej na strukture. Wiele cennych informa-
ojl o strukturze osnowy oraz morfologii wydzielenn dostarozaja badania po-
wierzchniowe na mikroskopie elektronowym technika olenkioh folii. W pedni
dooeniajgo loh znaczenie dla rozwoju metaloznawstwa, nalezy stwierdzié,
ze w wielu przypadkach wyjasnienie zmian wkasnosci metali mozliwe jest do-
piero po uzupeknieniu badan mikroskopowych, wynikami badan rentgenogra—
fioznyoh, gtdéwnie ooeng wlelkosoi blokéw osnowy oraz wzglednyoh znie-
ksztatcen sieoiowyoh oharakteryzujgoyoh naprezenia wewnetrzne 11 rodzaju.

Prowadzao badania nad strukturg 1 wkasnosoiaml stall narzedzlowyoh sto-
powyoh autorzy stwierdzili korelacje pomiedzy zaohodzgoyml w ozasie od-
puszczania zmianami udarnosoi 1 wielkosci blokéw osnowy. Badania struktu-
ralne na mikroskopie elektronowym teohnlka olenkioh folii, w tym przypad-
ku, nie pozwalaty na jednoznaozng interpretaoje zjawiska. Ustalono, ze za-"
rodkowanle mikropeknle¢ w oznaozonyoh stalach nastepowato na granicy fazj
weglik-osnowa, natomiast dalszy loh rozwdj warunkowany by+ wielko$oig blo-

kéw osnowy .
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Materiat badan

W niniejszej praoy zastosowano metoda aproksymacji do pomiaru wielko$-
oi blokéw osnowy oraz znieksztakceh sieoiowyoh wybranyoh gatunkéw stali
narzedziowych stopowych do praoy na zimno. Skdad ohemiozny badanyoh stali
oraz temperature austenityzowania podano w tablioy 1.Wszystkie prébki pod-
ozas hartowania oh#odzono w oleju, a nastepnie o0ze$¢ odpuszozaao w tempe-
raturach 200, 320 1 450°C, w czasie 2 godz. Po obrébce cieplnej powierzch-
nie proébek szlifowano meohanioznie, a nastepnie polerowano elektrolitycz-
nie oelem usuniecia znieksztatconej warstwy powierzchniowej. Stale NC10 1
NWC po hartowaniu posiadaty strukture sktadajgog sie z martenzytu, wegli-
kéw oraz austenitu szczatkowego, natomiast w strukturze stali NZ2 zaobser-
wowano efekty samoodpuszczanla martenzytu. Po odpuszczaniu uzyskano struk-
ture martenzytu odpuszozonego z wydzieleniami weglikoéw.

Tablioa 1
Gatunek Sktad ohemiozny w % Tempera-
stali c Mn si P s cr wo Luraau-
NC10 1,70 0,42 0,39 0,023 0,027 11,51 - 980 °C
NwC 1,00 0,94 0,24 0,012 0,015 1,14 1,36 830 °C
NzZ2 0,49 0,31 0,98 0,020 0,020 1,05 1,92 900°C

Aparatura 1 metodyka badac¢

Wszystkie pomiary zwigzane z badaniem linii dyfrakoyjnyoh  wykonywano
na dyfraktometrze rentgenowskim JDX-75 firmy JEOL, posladajgoym pionowy u-
k¥#ad ogniskowania oraz podwéjny ukdad szczelin Sollera. W pomlaraoh przy-
jeto stale jednakowy ukdad szczellnoograniczajaoych wigzke promieni rent-
genowskioh: szczelina wejsSoiowa szozelina odbiorcza 0,4 mm oraz
szczelina przeciwzaktdéoajgoa ) . Zrod¥em promieniowania rentgenowskiego
byda anoda kobaltowa wraz z filtrem zelaznym praoujgoa na napieoiu 40 kV
przy pradzie 20 mA.

Detektorem promieniowania byt Iloznik soyntylaoyjny zasilany napieolem
1050 V.

Wiekszos¢ pomiaréw wykonywano uzywajgo olaglej rejes”raoji intensywnos-
oi na tasmie rejestratora, przy szybkosoi lloznika (@jgO /min. i stalej
ozasu integratora réwnej 1 seo. (8 om tasmy odpowiadato 1° (20)). Tak uzy-
skane zapisy pikéw dyfrakoyjnyoh planimetrowano, dla wyznaozania ich sze-
rokosci catkowych.

Dla oeléw metodycznych w niektdéryoh przypadkaoh zastosowano dodatkowo
pomiar intensywno$oi za pomoog przelioznika oraz skokowego przesuwu detek-
tora: wielkos¢ skoku wynosita 0,04° (2®0), ozas zallozania impulséw 80 seo.
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Z uzyskanyoh ta droga danych, obliczano intensywno$¢ catkowe (pole powlerz-
ohnl) stosujao dwie najbardziej powszechne metody oatkowania numeryoznego
- trapezéw, oraz metode parabol Slmpsona.

Pierwsza linie dyfrakoyjna (110) mierzono w zakresie katowym 0 =
"m 48,5° - 55,5°, nastepng (220 ) w zakresie 119,5° - 127,5° oo zapewniato
prawidtowe wyznaozenie poziomu tda,

Soniometr justowano metodg Tournariego, ktdéra pozwolita na ustawianie
pozycji zerowej z dokdadnoscig 0,003° (20). Pomiaru kazdej proébki doko-
nywano trzykrotnie (przy rejestraojl ciggtej), z kazdorazowym wyjmowaniem
prébki z uohwytu dyfraktometru i ponownym jej zakkadaniem - podane wyniki
wartosci D i — sa sSrednimi z trzeoh pomiardéw. Uzyta w niniejszej praoy
metoda aproksymacji wyznaczania wielkosol blokéw D i znieksztatoen sleoio-
wyoh ~ omawiana Jest szeroko w podrecznikaoh rentganografii stosowanej
[1] oraz w praoaoh oryginalnyoh [2] - dlatego tez w artykule przedstawio-
no tylko te momenty, ktére z uwagi na stosowanie nietypowego dla badan
stali promieniowania (CoKog), musiaty uleo modyfikaojl.

Wyboru funkcji aproksymujgoyoh profile badanych linii dyfrakoyjnyoh do-
konano sposrdd trzeoh najozesoiej stosowanyoh rozkdadéw;

1(x) » He i 1) 1(X) @ine Y (1)

dla ktérych zaohodzg nastepujgoe relaoje:

I(X) - He“™ s
1(x) - H@+*x2)1: (2)

Kx) =HHb@r 2s

gdzie oznaoza szeroko$¢ oatkowg linii, zas Je3t szerokos—
oig potowkowa (szerokos¢ linii mierzona w potowie wysokosol H).

Ze zwigzkéow (2) otrzymano nastepujgoe relaoje miedzy szerokosoiami po-
+owkowymi a oatkowymi :

dla I(X) = He

w1 /2 2.1 (3)
Boatk
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Relacje (3) wykorzystano jako test dla okreslenia ksztalttu funkcji a-
proksymujagoej linii 110 ) i (220 ) wzoroa, prébek hartowanyoh oraz prébek
hartowanyoh 1 odpuszozanyoh. W oparciu o zmierzone wartosci B,l,/é 0a e
linii (10%) oraz linii (220) uzyskanej z danyob eksperymentalnych me-
toda Raohingera, zestawiono wartosoi B~/27ocatk tlf z o oiagglej
rejestraojl jak i dla poréwnania z pomiaréw skokowych.

Dane zestawione w tablioy Il dla trzech gatunkéw badanyoh stali, zardw-
no w stanie hartowanym jak i wysoko odpuszczanym wskazujag,ze wartosoi eks-
perymentalne B1/2/Boay£ oscylujg wokét wartosoi teoretycznej 0,8194 oha-
rakterystyozne j dla funkcji aproksymaoyjnej 1(xX) = H(1+jX2)*2 (wzor 3).
Druga z kolei funkoja aproksymujaog bytaby funkoja I1(xX) = He*“x2. Wniosek
ten pokrywa sie z wynikami badan Bojarskiego i Bolda [], dla stali bai-
nitycznyoh, gdzie autorzy dla dokonania wyboru funkcji aproksymujgoej ko-
rzystali z innego te3tu opartego na pomiarze powierzchni pod krzywg do-
Swiadczalng i1 teoretyczng. Test przedstawiony w niniejszej pracy jest
mniej praooohdonny i zdaniem autoréw wystarczajgco dokdadny dla oeléw me-
tody aproksymacji [Tablioa Ii] .

Uwalnianie mierzonych linii dyfrakcyjnych od wpdywu skdadowej KcE prze-
prowadzano w wiekszosci wypadkéw metoda analityozng w oparciu o wykresy
zamieszozone np. w praoy [1] dla funkcji aproksymujgoej 1(x) = H(1+tfx2)-2
ktéra wg danyoh tablioy Il najlepiej opisuje zaréwno linie (110) jak i
(220 ). Fizyczne szerokosoi linii P, wolne od czynnikéw instrumentalnyoh
uzyskano stosujac wykresy opublikowane w praoy [2] dla funkoji aproksymu-

jaoyoh:
g(x) = h(x) = H@+"™x2 ¥*2

Wzorzec, uzywany dla uzyskania szerokosci fizyoznyoh @ obu linii dy-
frakoyjnyoh, wykazywat wyraznie rozdzielenie dubletu (220 ). Wykonano go
ze stali NWC, o skkadzie ohemicznym podanych w tablioy 1.

Dla uzyskania ziarna o Srednioy powyzej 1000 nm oraz zredukowania na-
prezen wewnetrznych 1l rodzaju wzorzeo wyzarzano w temperaturze 900°C w
ozasie 2 h, a nastepnie ohtodzono z piecem stosujgo izotermlozne wytrzy-
manie w ozasie 1/2 h przy temperaturach: 820°C, 750°C, 650°C, 550°C i
450°C.

Rozdziatu flzyoznej szerokosoi linii G na poszerzenie spowodowane
wielkoscig blokéw (m) oraz znieksztakceniami (n) dokonuje sie wg tysaka
[11 na podstawie wzoru:

o :j)ﬁ(x) M(x )dx (4)
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NZ2
Odp. 450°

HC10
hartow.

HC10
Odp. 450°

WZORZEC

Wartoéoi stosunkéw ®.)/2/,Boatk

Linia

(110)
(220)
(110)
(220)
(110)
(220)
(110)
(220)
(110)
(220)
(110)
(220)
(110)
(220)

Pomiar oiggty

1o0+8,72

11.784
32,172
6.920
18.788
13.080
36.244
6.976
18.177
10.330
28.208
8.000
23.600
3.646

5.732

103®q a4k .

14.197
39.720

8.386
23.485
15.451
44.200

8.649
21.900
12.915
34.400
10.026
28.100

4.430

7.050

Tablica I1

i'La '>aaaEy°'l atali w stanie hartowanym i wysoko odpuszozanym

B1/2/Boatk,

He

7.014

19.049

7.112

19.498

8.068
22.719
37.000

5.236

Pomiar skokowy

Ncatk .

8.450

23.430

8.652

24.071

10.190
27.306

4.453
6.422

B1/2/Boatk.

0.82

0.83

0.81

Uwagi

Linie (220).
uzyskiwano met.
Rachingera

Probki hartowane

z uwagi na znaozne
ilosci austenitu
szozatkowego i ko-
nieozno$é graficznego
rozdzielania linii
austenitu od linii
(110) martenzytu nie
byty poddane badaniom
skokowym

MISIM  BuSO0

1050,

- - -modolq

€97



Z. Pawetek, M. Hetmanozyk, S. Wojdyta

gdzie funkoje M(x1 i N(x1 opisuja odpowiednio rozktady wielkosoi blokéw i
znleksztatoehn sieoiowyoh.

W niniejszej praoy obliczenia wg wzoru (4) przeprowadzono w dwu warian-
tach. W pierwszej wersji przejeto jako funkoje aproksymujgoe MIN :

Mix1- (#FiX2r 1 N(x 1- (1-tvx2)«2 )

00 wg wzoru (4) prowadzi do zaleznosol:

W drugim warlanole zatozono:

M(x 1 » (I-tfix2r 2 N(x 1= (i+Vx2)“2 (71

1 w rezultaole :

e,m — (8)

(n + ml + nm

Praktyoznle dla oznaczania wielko$oi m i n korzysta sie z pary linii,
bedgoyohodblolanl réznyoh rzedéw od tej samej rodzinyptaszozyznsleoio-
wyoh, wnaszym  przypadku linii (11011 (2201 - przy ozym linia(110 1 Jest
bardziej podatna na rozdrobnienie blokéw, za$ linia (2201 na znleksztatoe-
nia sieolowe.

Wprowadzajgo dla obu wariantéw obliozed oznaczenia:

m_ 00s & n, g
57 ** m1li H7 “ Fg~"" m 3 *
1

1 - - N
R BRI~

otrzymano zaleznosol (101
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W pierwszym wariancie obliczen (wzéor 6) dla obu linii dyfrakoyjnyoh o-
trzymano:

(m. + 2n.) (m, + 2n,, X
* A" Ap-~ LTIf-TTEf- >
co prowadzi do réwnan:
y(x) =j (1 - 4 x +-yasc + 1) (12)
2 ATt i

W drugim wariancie obliczen (wzér 8) dla obu linii dyfrakcyjnej uzy-
skano :

6 . (mi + n. )3 0 .- (m§1_+_[‘§ ______ an
1 (ml+ nlr + mlnl (M2 + n2) + m2n2

z ktéryoh otrzymuje sie i

y(x) = 33X + 1 F7gx2  8x Y. 1 @5)
1, fi = s3x3 + 3s2rx2y + 33r2xy2-.t.r3y3 s~
z Pi S2X2 + 3srxy + r2y2

W przypadku badanyoh. stali oraz promieniowania CoKg wartosoi r i s od-

powiednio wynoszg: 1,9104 i 3,6496. W obu wariantaob obliczenia prowadzo-
no stosujao krok nx » 0,05} dla tyoh wartosci x wyliozano funkoje y(x)

oraz ;— :Er—, Z tak uzyskanyoh. danyoh konstruowano wykresy: y « El%—w funk-
2 N\
oji r_<v , a nhastepnie N = sxz w zaleznosol od zmiennej 1. ]%- Wykre-

sy te oddzielnie dla obu wariantéw przedstawiono na rysunku 11273} byty
one podstawa dla wyznaozenia udziatu wielkos$oi blokéw (M) w szerokosci
linii (110) oraz udziatu znleksztatoen sieoiowyoh (n2) w szerokosci li-
nii (220) [rys- 1, rys. 2].
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W dalszyoh obliozeniaoh korzystano jedynie z drugiego wariantu wykre-
sow (wzory 15 i 16, rysunek 2), gdyz Jak uprzednio stwierdzono, zaréwno
linie (110) Jak 1 (220) by#y najlepiej aproksymowane przez funkcje typu
1(xX) = HO+tfx2)-2.

Uzyskane wartosci m, "i n,, stuzyty dla wyllozania wielkosci blokéw D

oraz znieksztakcen sieoiowyoh — [:f]
n 1.06 X . Aa 2
B~6os * a = itgp ~@2 an

gdzie X oznaoza diugosé fali stosowanego promieniowania, zas
katy braggowskie dla linii (110) 1 (220).

Wyniki obliozeh zestawiono w formie histograméw (rysunki 3, 4 i 5), po-
dajao dla poréwnania dane uzyskane zaréwno 2z przeprowadzanych pomiaréw
olagtyoh Jak 1 skokowyoh (opracowywanyoh metoda parabol Simpsona ).

W tablloy 111 zestawiono wyniki pomiaréw olagtyoh oraz skokowyoh (z u-
zyoiem metody trapezéw oraz metody parabol) szerokosci catkowych B obu li-
nii dyfrakcyjnych dla odpuszozonych probek stali NZ2 1 NWC [Tablioa I11]
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Obserwowane réznice w stosowanych, metodach okreslania szerokosci catko-
wyoh odbijaja sie wyraznie na wyznaczanych stad wielkosciaoh D i - - ja-
ko najdokkadniejsze wartosoi D i ~ nalezy przyjaé wyniki uzyskane droga
pomiaru skokowego, opracowane metodg parabol Simpsona. Ten sposéb opraco-
wywania wynikéw, ohooiaz wolny od subiektywnyoh biedéw popednianych przy
planimetrowaniu meohanicznym, jest bardzo praooohtonny, a przez to nie-
optaoalny przy duzej ilosoi badanyoh probek.
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Tablica 111

3
Wartosci 'I0 xBoatk (W radianaoh) dla réznych metod pomiaru

Pomiar skokowy

Prébka Linia Pomiar Owag.i
met. met. ciaglty 9
trapezow parabol

NZ2 (110 > 13.043 12.966 13.222
Odp. 200°
(20) 43.640 42.619 41.000
NZ2 (110) 11.465 11.419 11.548
Odp. 320°
(220) 38.206 37.371 36.350
NZ2 (110) 8.689 8.652 8.649
Odp. 450°
(220) 27.526 26.955 25.098
NWC— (110) 11.843 11.793 11.702
Odp. 200°
(220) 40.589 39.461 38.877
NwC (110) 9.460 9.424 9.543
Odp. 320°
(220) 31.330 30.572 31.861
NwC (110) 8.491 8.452 8.386
(20) 27.023 26.359 26.388
WZORZEC (110 > 4.472 4.453 4.430 Linie (220)
uzyskano metoda
Raohingera

(220) 6.422 7.050



Tablioe IV

Zaleino66 wielkos$ci blokéw D i znieksztatcen aieoiowyoh od temperatury odpuszczania

Obrébka cieplna

Gatunek Rodzaj Hartowanie Odpuazozenie 200°C Odpuszczanie 320°C Odpuszo zanie 450°C
stali pomiaru
D [nm] * W D [nm] 4* M D [nm] D [nm] - M
pomiar
oiaghy 31 3.72 101,6 4,27 117 3,40 113,1 2.44
MC
pomiar
skokowy - 105.4 4,43 121 3,16 101,6 2,40
pomiar
elsgty 28,5 4,20 44 4,07 58,7 3,57 78 1,85
Nz2
pomiar
skokowy - - 69 4,70 78,1 4,00 90,8 2,44
pomiar
oiagty 37,7 3.50 25,4 2,97 36,4 2,73 64 2,82
NC10
pomiar
skokowy N " N - - - 47,5 2,47

10SONI9|M  BUE0D

I o

69T
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nuvc

Odpuszczanie

Rys. 3. Zaleznos$¢ eielkosoi blokéw D i znieksztakcen sieoiowyoh ~ od tem-
peratuiy odpuszczania dla stali NWC
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NC10
ml 1 I pomiafr ciagty
70 pomiar skokowy
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\ j pomiar ciagty
pomiar skokowy
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Odpus zczanie

Rys 5. Zalezno$¢ wielko$oi blokéw D i znieksztatoan sieoiowyohAg od tem-
peratury odpuszczania dla stali NC10
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Wyniki bada¢ 1 wnioski

Przebieg zmian wielkosci blokéw oraz znieksztakceh sieciowych w zalez-
nosci od temperatur odpuszczania badanych stali przedstawiono w tablicy
IV oraz na rysunkach 3, 4, 5. Analiza uzyskanych wynikéw pozwala na sfor-
mudowanie nastepujacych wnioskéw:

1. Badane stale narzedziowe po hartowaniu posiadaty zblizong wielkosc¢
blokéw osnowy - wahajaca sie od 38 nm w przypadku stali NC10 do okoto
28 nm w stali NZ2.

2. Stwierdzono duze zréznicowanie przebiegu zmian wielkosci blokéw w
zakresie temperatur odpuszczania:

- w stali NC10 p© odpuszczaniu w temp. 200°C i 320°C wielkos¢ blokéw prak-
tycznie nie zmienia sie w stosunku do wartosci uzyskanych po hartowaniu
Po odpuszczaniu w temp. 450°C ros$nie do okoto 64 nm}

- szybki wzrost wielkosci blokéw do okoto 110 nm nastgpit w trakoie od-
puszczania stali NWC w temp. 200°C. Odpuszczanie w pozostatych tempera-
turach nie wprowadzato istotnych zmian wielkosci blokéw}

- w stali NZ2 wielko$¢ blokéw osnowy rosnie z temp. odpuszczania od okoto
44 nm po wygrzaniu w temp. 200°C, do okoto 78 nm, po wytrzymaniu w temp.
450°C.

3. Odpuszozanie stali NC10 spowodowato wielki spadek znieksztatoen sle-
clowyoh: od okoto 3,5#° po hartowaniu do okoto 2,7#° po odpuszczaniu w
temp. 320°C. Dalszy wzrost temp. odpuszczania do 450°C nie wpdynat w spo-
sob istotny na zmiane znieksztatoeh sieoiowyoh.

4. W stalach NWC § NZ2 po odpuszczaniu w temp. 200°C wielkos¢ znie-
ksztatoen sieoiowyoh wynosi okoto 4#0 i praktyoznie nie roézni sie od war-
tosci uzyskanyoh po hartowaniu. Ze wzrostem temp. odpuszozania do okodo
450°C wzgledne znieksztatcenie sieoi w stali NWC maleje do okoto 2,4#°,a
w stali NZ2 do okoto 1,8#°.

5. Stwierdzone korelacje miedzy wielkoscia blokéw osnowy, znieksztat-
ceniami sieciowymi i wkasnosciami mechanioznymi (udarnoscia) przedstawio-
no w praoy [3] dla wszystkich badanych typéw stali.
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OREHKA PA3MEPA EJIOKO3 K 3FiyTPEHHHX HAUPJOKEHMil OTOEPAHHbIX COPTOB
HHCTPYMEHTAHtHHX CTAJIERi

3 HaoToameii padOTe npoBejeHO MeTojOM annpoKcnMamm onpejelieHHe pa3Mepa
Cjiokob oohobu, @ TakKxe BHyTpeHHux HanpaxeHHO Il poja oTofipaHHHX ooptob hh-
OTpyueHTajifcHLrx, aernpoaaHHKBc OTal:e0 jjih pafioTH b xojiojhhx ycjiOBnax. Hos-
TBepxjeHo, fTO nocae saaajikKH pa3Mep 6jiokob ochobh 00CTaBJiHji ot 28 hm.
(.cTajib NZ2) jo 38 nm. (.CTalib NC10). OthocuteaLHue jeiJopMamiii Kpuc-
TaJUMHeCKoii pemeTKH coctsbjihjih ot 4,20 CNz2) jo 3,50 CNC101. C no-
BtimeHHeM TeMnepaTypa oTnycxa nojTBepxjeHo poct BexH'JuHH Cxokob ochobh h
najeHHe BHyTpeHHHX HanpaxeHH® 11 poja.

THE ESTIMATION OF DOMAIN SIZE AND DEFORMATION OF CRYSTALLINE
STRUCTURE IN SOME TYPES OF ALLOYED TOOL STEELS

Summary

The meaaurments of domain size and microstresses of the second kind by
the aproximatlon method are described-these parameters were measured on
some alloyed tool steels for oold work. It was found, that after harde-
ning the mean domain size was changed from 28 nm. (steel NZ2) to 38 nm.
(steel NC10), and at the same time the deformation of crystalline structu-
re — were given 4,20# (NZ2) and 3,50# (NC10) respectively. The increa-
se of tempering temperature caused rise of the domain size and fall of
the microstresses of the second kind.



