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Streszo zenie. W praoy przeprowadzono metodą aproksymaoyjną po- 
miar wielkośoi bloków osnowy oraz naprężeń wewnętrznyoh II rodzaju 
wybranyoh gatunków stall narzędzlowyob, stopowych do praoy na zim
no. Stwierdzono, że po hartowaniu wielkość bloków osnowy wynosiła 
od 28 nm. dla stall NZ2 do 38 nm. dla stall NC10. Względne znie
kształcenia sieoi krystalicznej wynosiły odpowiednio od 4,20*« dla 
stall NZ2 do 3,50*« dla stali NC10. Ze wzrostem temperatury odpusz
czania stwierdzono wzrost wielkośoi bloków osnowy i spadek naprę
żeń wewnętrznyoh II rodzaju.

1. Wstęp

Raojonalne wykorzystanie w prooesaoh teohnologioznyoh meohanizmów u- 
mocnlenla metalu wymaga szozególnej znajomośol oddziaływania składu ohe- 
micznego i zabiegów obróbki oleplnej na strukturę. Wiele cennych informa- 
ojl o strukturze osnowy oraz morfologii wydzieleń dostarozają badania po
wierzchniowe na mikroskopie elektronowym techniką olenkioh folii. W pełni 
dooeniająo loh znaczenie dla rozwoju metaloznawstwa, należy stwierdzić, 
że w wielu przypadkach wyjaśnienie zmian własności metali możliwe jest do
piero po uzupełnieniu badań mikroskopowych, wynikami badań rentgenogra— 
fioznyoh, głównie ooeną wlelkośoi bloków osnowy oraz względnyoh znie
kształceń sieoiowyoh oharakteryzująoyoh naprężenia wewnętrzne II rodzaju.

Prowadząo badania nad strukturą 1 własnośoiaml stall narzędzlowyoh sto- 
powyoh autorzy stwierdzili korelację pomiędzy zaohodząoyml w ozasie od
puszczania zmianami udarnośoi 1 wielkości bloków osnowy. Badania struktu
ralne na mikroskopie elektronowym teohnlką olenkioh folii, w tym przypad
ku, nie pozwalały na jednoznaozną interpretaoję zjawiska. Ustalono, że za-' 
rodkowanle mikropęknlęć w oznaozonyoh stalach następowało na granicy fazj 
węglik-osnowa, natomiast dalszy loh rozwój warunkowany był wielkośoią blo
ków osnowy.
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Materiał badań

W niniejszej praoy zastosowano metodą aproksymacji do pomiaru wielkoś- 
oi bloków osnowy oraz zniekształceń sieoiowyoh wybranyoh gatunków stali 
narzędziowych stopowych do praoy na zimno. Skład ohemiozny badanyoh stali 
oraz temperaturę austenityzowania podano w tablioy 1.Wszystkie próbki pod- 
ozas hartowania ohłodzono w oleju, a następnie ozęść odpuszozaao w tempe
raturach 200 , 320 1 450°C, w czasie 2 godz. Po obróbce cieplnej powierzch
nię próbek szlifowano meohanioznie, a następnie polerowano elektrolitycz
nie oelem usunięcia zniekształconej warstwy powierzchniowej. Stale NC10 1 
NWC po hartowaniu posiadały strukturę składająoą się z martenzytu, węgli
ków oraz austenitu szczątkowego, natomiast w strukturze stali NZ2 zaobser
wowano efekty samoodpuszczanla martenzytu. Po odpuszczaniu uzyskano struk
turę martenzytu odpuszozonego z wydzieleniami węglików.

Tablioa 1

Gatunek
stali

Skład ohemiozny w % Tempera
tura au
stenit.C Mn Si P S Cr W

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
NZ2 0,49 0,31 0,98 0,020 0,020 1,05 1,92 900°C

Aparatura 1 metodyka badać

Wszystkie pomiary związane z badaniem linii dyfrakoyjnyoh wykonywano 
na dyfraktometrze rentgenowskim JDX-75 firmy JEOL, posladająoym pionowy u- 
kład ogniskowania oraz podwójny układ szczelin Sollera. W pomlaraoh przy
jęto stale jednakowy układ szczellnoograniczająoych wiązkę promieni rent- 
genowskioh: szczelina wejśoiowa szozelina odbiorcza 0,4 mm oraz
szczelina przeciwzakłóoająoa ) . Źródłem promieniowania rentgenowskiego
była anoda kobaltowa wraz z filtrem żelaznym praoująoa na napięoiu 40 kV 
przy prądzie 20 mA.

Detektorem promieniowania był lloznik soyntylaoyjny zasilany napięolem 
1050 V.

Większość pomiarów wykonywano używająo olągłej rejes^raoji intensywnoś- 
oi na taśmie rejestratora, przy szybkośoi lloznika (■jgO /min. i stałej 
ozasu integratora równej 1 seo. (8 om taśmy odpowiadało 1° (2®)). Tak uzy
skane zapisy pików dyfrakoyjnyoh planimetrowano, dla wyznaozania ich sze
rokości całkowych.

Dla oelów metodycznych w niektóryoh przypadkaoh zastosowano dodatkowo 
pomiar intensywnośoi za pomooą przelioznika oraz skokowego przesuwu detek
tora: wielkość skoku wynosiła 0,04° (2®), ozas zallozania impulsów 80 seo.
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Z uzyskanyoh tą drogą danych, obliczano intensywność całkowe (pole powlerz- 
ohnl) stosująo dwie najbardziej powszechne metody oałkowania numeryoznego 
- trapezów, oraz metodę parabol Slmpsona.

Pierwszą linię dyfrakoyjną (110) mierzono w zakresie kątowym (2©) =
*■ 48,5° - 55,5°, następną (220 ) w zakresie 119,5° - 127,5° oo zapewniało 
prawidłowe wyznaozenie poziomu tła,

Soniometr justowano metodą Tournariego, która pozwoliła na ustawianie 
pozycji zerowej z dokładnością 0,003° (2©). Pomiaru każdej próbki doko
nywano trzykrotnie (przy rejestraojl ciągłej), z każdorazowym wyjmowaniem 
próbki z uohwytu dyfraktometru i ponownym jej zakładaniem - podane wyniki 
wartości D i —  są średnimi z trzeoh pomiarów. Użyta w niniejszej praoy 
metoda aproksymacji wyznaczania wielkośol bloków D i zniekształoeń sleoio- 
wyoh ^  omawiana Jest szeroko w podręcznikaoh rentganografii stosowanej 
[i] oraz w praoaoh oryginalnyoh [2] - dlatego też w artykule przedstawio
no tylko te momenty, które z uwagi na stosowanie nietypowego dla badań 
stali promieniowania (CoKoę), musiały uleo modyfikaojl.

Wyboru funkcji aproksymująoyoh profile badanych linii dyfrakoyjnyoh do
konano spośród trzeoh najozęśoiej stosowanyoh rozkładów;

I(x) » He i I(x) I(x)
(1+i?x2 )ż

( 1 )

dla których zaohodzą następująoe relaoje:

I(x) - He“^x s 

I(x) - H(1+^x2 )-1:

Kx) = Hd+tx2 r 2s

( 2 )

gdzie oznaoza szerokość oałkową linii, zaś Je3t szerokoś—
oią połówkową (szerokość linii mierzona w połowie wysokośol H).

Ze związków (2) otrzymano następująoe relaoje między szerokośoiami po
łówkowymi a oałkowymi:

**1/2
Boałk

dla I(x) = He

_2 .-1 (3)
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Relacje (3) wykorzystano jako test dla określenia kształtu funkcji a- 
pr oksymu jąoe j linii i 110 ) i (220 ) wzoroa, próbek hartowanyoh oraz próbek 
hartowanyoh i odpuszozanyoh. W oparciu o zmierzone wartości B„ i B

1 / ¿  0 3  ilC

linii (110') oraz linii (220 ) uzyskanej z danyob eksperymentalnych me
todą Raohingera, zestawiono wartośoi B^/2^oałk tal£ z o oiągłej
rejestraojl jak i dla porównania z pomiarów skokowych.

Dane zestawione w tablioy II dla trzech gatunków badanyoh stali, zarów
no w stanie hartowanym jak i wysoko odpuszczanym wskazują,że wartośoi eks
perymentalne B1/2/Boay£ oscylują wokół wartośoi teoretycznej 0,8194 oha- 
rakterystyozne j dla funkcji aproksymaoyj nej I(x) = H(1+jX2 )“2 (wzór 3). 
Drugą z kolei funkoją aproksymująoą byłaby funkoja I(x) = He“^x2. Wniosek 
ten pokrywa się z wynikami badań Bojarskiego i Bołda [2] , dla stali bai- 
nitycznyoh, gdzie autorzy dla dokonania wyboru funkcji aproksymująoej ko
rzystali z innego te3tu opartego na pomiarze powierzchni pod krzywą do
świadczalną i teoretyczną. Test przedstawiony w niniejszej pracy jest 
mniej praooohłonny i zdaniem autorów wystarczająco dokładny dla oelów me
tody aproksymacji [Tablioa Ii] .

Uwalnianie mierzonych linii dyfrakcyjnych od wpływu składowej Kc£ prze
prowadzano w większości wypadków metodą analityozną w oparciu o wykresy 
zamieszozone np. w praoy [1] dla funkcji aproksymu jąoe j I(x) = H(1+tfx2 )-2 
która wg danyoh tablioy II najlepiej opisuje zarówno linię (110) jak i 
(220 ). Fizyczne szerokośoi linii P> , wolne od czynników instrumentalnyoh 
uzyskano stosując wykresy opublikowane w praoy [2] dla funkoji aproksymu- 
jąoyoh:

g(x ) = h(x) = H(1+^x2 )“2

Wzorzec, używany dla uzyskania szerokości fizyoznyoh (2> obu linii dy- 
frakoyjnyoh, wykazywał wyraźnie rozdzielenie dubletu (220 ). Wykonano go 
ze stali NWC, o składzie ohemicznym podanych w tablioy I.

Dla uzyskania ziarna o średnioy powyżej 1000 nm oraz zredukowania na
prężeń wewnętrznych II rodzaju wzorzeo wyżarzano w temperaturze 900°C w 
ozasie 2 h, a następnie ohłodzono z piecem stosująo izotermlozne wytrzy
manie w ozasie 1/2 h przy temperaturach: 820°C, 750°C, 650°C, 550°C i
450°C.

Rozdziału flzyoznej szerokośoi linii (5 na poszerzenie spowodowane 
wielkością bloków (m) oraz zniekształceniami (n) dokonuje się wg Łysaka
[1] na podstawie wzoru:

fi = p—J N(x ) M(x )dx (4)



Tablica II
W arto ó o i s tosunków  ®.)/2/,Bo a łk  i 'La ' >aaaEy ° '1 a t a l i  w s t a n i e  hartow anym  i  wysoko odpuszozanym

Próbka L in ia
Pom iar o ią g ły P om iar skokowy

U w a g i

10*8 ,7 2 103®o a łk . B1 /2 /B o a łk ,

CUT- ^ c a ł k . B1 /2 /B o a łk .

mc (1 1 0 ) 1 1 .7 8 4 14 .197 0 .8 3 - - -
(2 2 0 ) 3 2 ,1 7 2 3 9 .7 2 0 0.81 - - -

mc
Odp. 450°

(1 1 0 ) 6 .9 2 0 8 .3 8 6 0 .8 2 7 .0 1 4 8 .4 5 0 0 .8 3 L in ię  (2 2 0 ). 
uzysk iw ano  m e t. 
R a ch in g e ra  
P ró b k i h a rto w an e  
z uw agi n a  znaozne

(2 2 0 ) 1 8 .7 8 8 23.485 0 .8 0 19 .049 23 .430 0.81

NZ2 (1 1 0 ) 1 3 .080 15.451 0 .8 4 - - -

(2 2 0 ) 3 6 .2 4 4 4 4 .2 0 0 0 .8 2 - - - i l o ś c i  a u s t e n i tu  
sz ozątkow ego  i  k o -  
n ie o z n o śó  g ra f ic z n e g o  
r o z d z i e l a n i a  l i n i i  
a u s t e n i tu  od l i n i i  
(1 1 0 ) m a r te n z y tu  n i e  
b y ły  poddane badaniom  
skokowym

NZ2
Odp. 450°

(11 0 ) 6 .9 7 6 8 .6 4 9 0.81 7 .1 1 2 8 .6 5 2 0 .8 2

( 220) 18 .177 21 .900 0 .8 3 1 9 .4 9 8 24.071 0.81

HC10
h a r to w .

(1 1 0 ) 1 0 .3 3 0 12 .915 0 .8 0 - - -
(220 ) 2 8 .2 0 8 3 4 .4 0 0 0 .8 2 - - -

HC10 (1 1 0 ) 8 .0 0 0 1 0 .026 0 .8 0 8 .0 6 8 1 0 .190 0 .8 2

Odp. 450° (220) 2 3 .600 2 8 .100 0 .8 4 22 .719 27 .306 0 .8 3

WZORZEC (1 1 0 ) 3 .6 4 6 4 .4 3 0 0 .8 2 3 7 .0 0 0 4 .453 0 .8 3

(220) 5 .7 3 2 7 .0 5 0 0.81 5 .2 3 6 6.422 0.81

Ocena 
wielkości 

bloków... 
163
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gdzie funkoje M(x1 i N(x1 opisują odpowiednio rozkłady wielkośoi bloków i 
znlekształoeń sieoiowyoh.

W niniejszej praoy obliczenia wg wzoru (4) przeprowadzono w dwu warian
tach. W pierwszej wersji przejęto jako funkoje aproksymu jąoe M I N :

Mix 1 - (1+fiX2 r 1 N ( x  1 -  (1-tVx2 )“ 2 (5)

00 wg wzoru (4) prowadzi do zależnośol:

W drugim warlanole założono:

M(x 1 » ( l - t f i x 2 r 2 N ( x  1 = ( i + V x 2 )“ 2 (71

1 w rezultaole :

e,m —  (8)
(n  + m l  +  nm

Praktyoznle dla oznaczania wielkośoi m i n  korzysta się z pary linii, 
będąoyoh odblolanl różnyoh rzędów od tej samej rodziny płaszozyzn sleoio-
wyoh, w naszym przypadku linii (110 1 i (220 1 - przy ozym linia (110 1 Jest
bardziej podatna na rozdrobnienie bloków, zaś linia (220 1 na znlekształoe- 
nia sieolowe.

Wprowadzająo dla obu wariantów obliozeó oznaczenia:

■_ oos &. n„ tg
5 7 “ m 1 i H7  “ Fg~^" ■ 3 *

07 - - ^  ' ■ e>i

(91

i .  Sł x - h  7 - ^ 1

otrzymano zależnośol (10 1
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W pierwszym wariancie obliczeń (wzór 6 ) dla obu linii dyfrakoyjnyoh o- 
trzymano:

(m. + 2n. )2 (m, + 2n„ )2
*1 “ -^ " -4n- ~  <*2 " if -T T E f-  >

co prowadzi do równań:

y ( x )  = j  (1 -  4 x + -yasc + 1 ) (12)

1 I5?  4 S 2 X2-=-*■ = ry + - - ■ (13)z (3̂ r y + 4 x s  łlJ '

W drugim wariancie obliczeń (wzór 8) dla obu linii dyfrakcyjnej uzy
skano :

(m. + n. )3 (m„ + n„ )3(5 .  1   (j, .- §----2------ (14)
1 (m1 + n1r  + m1n1 (m2 + n2 ) + m2n2

z który oh otrzymuje się i

—3x + 1 -f- ~V—3x2 + 6x + 1y(x) = - ŁZł*,, ...I.. 3Ć..T.-Ł (15)

1 „ f i  = s3x3 + 3s2rx2y + 33r2xy2-.t.r3y3 (16 ̂
z Pi s2x2 + 3srxy + r2y2

W przypadku badanyoh. stali oraz promieniowania CoKg wartośoi r i s od
powiednio wynoszą: 1,9104 i 3,6496. W obu wariantaob obliczenia prowadzo
no stosująo krok ńx » 0,05} dla tyoh wartości x wyliozano funkoje y(x)

•. n1oraz — = rr-, Z tak uzyskanyoh. danyoh konstruowano wykresy: y « rr- w funk-z p. Pi
t <V n? 1 ^2oji ~ = , a następnie = sxz w zależnośol od zmiennej — “ ’]£'• Wykre

sy te oddzielnie dla obu wariantów przedstawiono na rysunku 1 1 2 }  były 
one podstawą dla wyznaozenia udziału wielkośoi bloków (m^) w szerokości 
linii (110) oraz udziału znlekształoeń sieoiowyoh (n2 ) w szerokości li
nii (220 ) [rys. 1, rys. 2].
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W dalszyoh obliozeniaoh korzystano jedynie z drugiego wariantu wykre
sów (wzory 15 i 16, rysunek 2), gdyż Jak uprzednio stwierdzono, zarówno 
linie (110) Jak 1 (220 ) były najlepiej aproksymowane przez funkcje typu 
I(x) = H(1+tfx2 )-2.

Uzyskane wartości m., 'i n„ służyły dla wyllozania wielkości bloków D
r ioraz zniekształceń sieoiowyoh —  |_1J :

n 1.06 X . Aa p2 
B^óos * a = itg ~@2 (17)

gdzie X oznaoza długośó fali stosowanego promieniowania, zaś i
kąty braggowskie dla linii (110 ) 1 (220 ).

Wyniki obliozeń zestawiono w formie histogramów (rysunki 3, 4 i 5), po- 
dająo dla porównania dane uzyskane zarówno z przeprowadzanych pomiarów 
olągłyoh Jak 1 skokowyoh (opracowywanyoh metodą parabol Simpsona ).

W tablloy III zestawiono wyniki pomiarów olągłyoh oraz skokowyoh (z u- 
żyoiem metody trapezów oraz metody parabol) szerokości całkowych B obu li
nii dyfrakcyjnych dla odpuszozonych próbek stali NZ2 1 NWC [Tablioa III]
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Obserwowane różnice w stosowanych, metodach określania szerokości całko- 
wyoh odbijają się wyraźnie na wyznaczanych stąd wielkościaoh D i -  - ja
ko najdokładniejsze wartośoi D i ~  należy przyjąó wyniki uzyskane drogą 
pomiaru skokowego, opracowane metodą parabol Simpsona. Ten sposób opraco
wywania wyników, ohooiaż wolny od subiektywnyoh błędów popełnianych przy 
planimetrowaniu meohanicznym, jest bardzo praooohłonny, a przez to nie- 
opłaoalny przy dużej ilośoi badanyoh próbek.



Tablica III
3

Wartości "10 xBoałk (W radianaoh) dla różnych metod pomiaru

l&s     Z. Pawełek, M. Hetmańozyk, S. Wojdyła

Próbka Linia Pomiar skokowy Pomiar
ciągły 0 w a g i

met.
trapezów

met. 
parabol

NZ2
Odp. 200°

(110 > 13.043 12.966 13.222

(220 ) 43.640 42.619 41.000

NZ2
Odp. 320°

(110 ) 11.465 11.419 11.548

(220 ) 38.206 37.371 36.350

NZ2
Odp. 450°

(110 ) 8.689 8.652 8.649

(220 ) 27.526 26.955 25.098

NWC—
Odp. 200°

(110 ) 11.843 11.793 11.702

(220 ) 40.589 39.461 38.877

NWC
Odp. 320°

(110 ) 9.460 9.424 9.543

(220 ) 31.330 30.572 31.861

NWC (110 ) 8.491 8.452 8.386

(220 ) 27.023 26.359 26.388

WZORZEC (110 > 4.472 4.453 4.430 Linię (220 ) 
uzyskano metodą Raohingera

(220 ) 6.422 7.050
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Tablioe IV

G atunek
s t a l i

Rodzaj
pom iaru

Obróbka c ie p ln a

H arto w an ie O dpuazozen ie 200°C O dpu szczan ie  320°C Odpuszo z a n ie  450°C

D [nm] *  W D [nm] 4* M D [nm] D [nm] -¥■ M

MC

pom iar
o i ą g ły 31 3 .7 2 1 0 1 ,6 4 ,2 7 117 3 ,4 0 113,1 2 ,4 4

pom iar
skokowy - 1 0 5 ,4 4 ,4 3 121 3 ,1 6 10 1 ,6 2 ,4 0

NZ2

pom iar
e l s g ły 2 8 ,5 4 ,2 0 44 4 ,0 7 5 8 ,7 3 ,5 7 78 1 ,8 5

pom iar
skokowy - - 69 4 ,7 0 7 8 ,1 4 ,0 0 9 0 ,8 2 ,4 4

NC10

pom iar
o ią g ły 3 7 ,7 3 .5 0 2 5 ,4 2 ,9 7 3 6 ,4 2 ,73 64 2 ,8 2

pom iar
skokowy - - - - - - 4 7 ,5 2 ,4 7

Ooana 
wlelkośol 

bloków... 
169
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O d p u s z c z a n i e

Rys. 3. Zależność eielkośoi bloków D i zniekształceń sieoiowyoh ~  od tem-
peratuiy odpuszczania dla stali NWC
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Rys
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Aa5. Zależność wielkośoi bloków D i zniekształoań sieoiowyoh ~  od tem
peratury odpuszczania dla stali NC10
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Wyniki badać 1 wnioski

Przebieg zmian wielkości bloków oraz zniekształceń sieciowych w zależ
ności od temperatur odpuszczania badanych stali przedstawiono w tablicy 
IV oraz na rysunkach 3, 4, 5. Analiza uzyskanych wyników pozwala na sfor
mułowanie następujących wniosków:

1. Badane stale narzędziowe po hartowaniu posiadały zbliżoną wielkość 
bloków osnowy - wahającą się od 38 nm w przypadku stali NC10 do około 
28 nm w stali NZ2.

2. Stwierdzono duże zróżnicowanie przebiegu zmian wielkości bloków w 
zakresie temperatur odpuszczania:
- w stali NC10 p© odpuszczaniu w temp. 200°C i 320°C wielkość bloków prak

tycznie nie zmienia się w stosunku do wartości uzyskanych po hartowaniu 
Po odpuszczaniu w temp. 450°C rośnie do około 64 nm}

- szybki wzrost wielkości bloków do około 110 nm nastąpił w trakoie od
puszczania stali NWC w temp. 200°C. Odpuszczanie w pozostałych tempera
turach nie wprowadzało istotnych zmian wielkości bloków}

- w stali NZ2 wielkość bloków osnowy rośnie z temp. odpuszczania od około 
44 nm po wygrzaniu w temp. 200°C, do około 78 nm, po wytrzymaniu w temp. 
450°C.
3. Odpuszozanie stali NC10 spowodowało wielki spadek zniekształoeń sle- 

clowyoh: od około 3,5#° po hartowaniu do około 2,7#° po odpuszczaniu w 
temp. 320°C. Dalszy wzrost temp. odpuszczania do 450°C nie wpłynął w spo
sób istotny na zmianę zniekształoeń sieoiowyoh.

4. W stalach NWC i NZ2 po odpuszczaniu w temp. 200°C wielkość znie
kształoeń sieoiowyoh wynosi około 4#o i praktyoznie nie różni się od war
tości uzyskanyoh po hartowaniu. Ze wzrostem temp. odpuszozania do około 
450°C względne zniekształcenie sieoi w stali NWC maleje do około 2,4#°,a 
w stali NZ2 do około 1,8#°.

5. Stwierdzone korelacje między wielkością bloków osnowy, zniekształ
ceniami sieciowymi i własnościami mechanioznymi (udarnością) przedstawio
no w praoy [3] dla wszystkich badanych typów stali.
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n a j e H H e  BHyTpeHHHX H a n p ax e H H ®  II p o j a .

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

S u m m a r y

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.


