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S t r e s z c z e n i e .  W p raoy  p rzep rowadzono  r e n t g en o w s ką  a n a l i z ę  f azową 
i z o l a t ó w  uzyskan ych  na d ro dze  e l e k t r o l i t y c z n e j  e k s t r a k o j i  f a z  wybra­
nych s t a l i  n a r zę d z i ow yc h .  Wykazano p e ł n ą  p r z y d a t n o ś ć  wymien ionej  me­
tody  badawcze j  w a n a l i z i e  s t r u k t u r a l n e j  wysokostopowych s t a l i  na­
r z ę d z i o w y c h .  Podano p a r a m e t r y  e l e k t r o l i z y  z ap e w n ia j ą ce  p e ł n ą  i z o l a ­
c j ę  badanych  węgl ików s topowyoh.  W z ah a r t o w a n e j  s t a l i  NC10 u j a w n i o ­
no oko ło  1 4 ,8 #  w ę g l i k a  M7C3 ,  w za h a r t o w a n e j  s t a l i  NWC s t w i e r dz o no  
ok .  7 , 6 #  w ęg l i ka  M23C6 , a w s t a l i  NZ2 po h a r t o w an i u  u j awn iono  ok .  
3 , 9 #  w ę g l i k a  M&C. Ze wzros t em t e m p e r a t u r y  o d pu sz c z a n i a  i l o ś ć  f a zy  
węg l i kowe j  z w i ę k s z a ł a  s i ę .

Wstęp

P r z e ś l e d z e n i e  k i n e t y k i  z j a w i s k ,  z acho dzących  w o z a s i e  o b ró b k i  o l e p l n e j  
s t a l i  n a r z ę dz io wy ch ,  wymaga d ok ł a d n e j  i d e n t y f i k a o j i  wydz i e l ony ch  f a z .  Zna­
jomość p r zemian  s t r u k t u r a l n y c h  umożl iwia  u s t a l e n i e  parametrów procesów 
t e c h n o l o g i c z n y c h  g w a r a n t u j ą c y c h  u z y s k a n i e  w omawlanyoh s t a l a o h  n a j k o r z y s t ­
n i e j s z y c h  w ł a s n o ś o i  uży tkowych  [1] .  O b e c n i e ,  i d e n t y f i k a c j i  w y dz i e l e ń  do­
konu je  s i ę  n a j c z ę ś c i e j  j e d n ą  z dwóch metod:

-  r e n t ge n ow s k ą  a n a l i z ą  f azową  [2] r  [4] ,
-  d y f r a k c j ą  e l e k t ro n o w ą  na m ik ro sk o p i e  e lekt ronowym [5] •

N a j p e ł n i e j s z e  i n f o r m a o j e  o z aohodząoyoh w t r a k c i e  o b ró b k i  o l e p l n e j  
zmianach s t r u k t u r a l n y c h  u zys kać  można p r z e z  p o ł ą o z e n l e  i  u z u p e ł n i e n i e  wy­
ników badań na m ik ro sk o p i e  e lek t ronowym wynikami  r e n t g e n o w s k i e j  a n a l i z y  
f azowe j  .

W p raoy  omówiono podstawowe za sady  r e n t g e n o w s k i e j  a n a l i z y  f a z o w e j ,  ze 
zwróceniem s z o z e g ó l n e j  uwagi  na sposób  p r z yg o t ow an i a  p r e pa r a tó w  o r a z  uzy ­
sk an i e  w y sok i e j  c z u ł o ś c i  s t o s ow an e j  metody.

1 .  E l e k t r o l i t y c z n a  e k s t r a k c j a  f a z  w s t a l a o h

Anodowe s e l e k ty w n e  r o z p u s z c z a n i e  f a z  j e s t  s ze ro k o  s t o sowane  p rzy  p r z e ­
p rowadzaniu  a n a l i z y  f azowe j  stopów poddawanyoh obróbce c i e p l n e j  l ub  o i e — 
p l n o - o h e m l o z n e j . W yk orz ys tu j e  s i ę  p rzy  tym r ó ż n i o e  p o t e n o j a ł ó w  e l e k t r o d y -
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namloznyoh poszczególnych ,  f a z  [ó] r  [9] .  Metody r o z d z i a ł u  f a z  w o pa ro iu  
1 r ó ż n i c e  t r w a ł o ś o i  che miczne j  w ró ż n y ch  o ś rod ka ch  podane z o s t a ł y  w p r acy  
[to] .  Na p r z y k ł a d  w ę g l i k i  t y pu  MC lub  M(C,N) m e t a l i  IV 1 v grupy uk ł adu  

okresowego s ą  o d p o r n i e j s z e  na d z i a ł a n i e  kwasów HC1 i  HgSO^ n i ż  w ę g l i k i  że­
l a z a  i  chromu.

W p r o o e s i e  e l e k t r o c h e m i c z n e j  e k s t r a k c j i  w yd z i e lon yc h  f a z  n a j w a ż n i e j s z ą  
r o l ę  odg ryw a ją  r e a k c j e  u t l e n i a j ą c o - r e d u k o y j n e .  Podozas  o d d z i a ł y w a n i a  me­
t a l u  z e l e k t r o l i t e m  r e a k c j e  anodowego u t l e n i a n i a  i  k a todowej  r e d u k c j i  
p r z e b i e g a j ą  r ó w no cze śn i e  [ 11 ] .

Anodowe r o z p u s z c z a n i e  f a z  d e t e r m i n u j e  p o t e n c j a ł  i  g ę s t o ś ó  p r ądu  e l e k ­
t r o l i z y .  W u k ł a d z i e  anoda ( f a z a )  — e l e k t r o l i t  -  k a t o d a ,  r o z p u s z c z a n i e  r o z -  
poozyna s i ę  d o p i e r o  od o k r e ś l o n e j  w a r t o ś o i  p o t e n o j a ł u  <pa ( r y s .  1 ) .

Ze wzrost em p o t e n o j a ł u  
do w a r t o ś c i  ,  w z r a s t a  
s zybkośó  p r z e o h o d z e n i a  Jo­
nów m e t a l i  do e l e k t r o l i t u  
( p r oo es  aktywnego r o z p u s z ­
c z a n i a ) .  Dal s ze  z w ięk sza ­
n i e  p o t e n o j a ł u  wywołuje  ob­
n i ż e n i e  g ę s t o ś o i  p rądu  do 
w a r t o ś c i  C,  i  równoczesne  
z m n i e j s z e n i e  p r ę d k o ś c i  r o z ­
p u s z c z a n i a  s i ę  anody .  W 
p r z e d z i a l e  w a r t o ś o i  p o t e n ­
c j a ł u  >Pb do <>0 f a z a  zna j -

Rys .  1 .  Schematyozny wykres  p o l a r y z a c j i  a n o -  óu j e  s i ę  w s t a n i e  pasywnym 
dowej stopów Począwszy od p o t e n c j a ł u  ^

r o z p u s z c z a l n o ś ó  f a z y  z a w a r t e j  w w ie lo f az ow e j  an o d z i e  w z r a s t a  p rzy  wz roś­
c i e  g ę s t o ś c i  p r ą d u .

N a t ę ż e n i e  p r ądu  p r z ep ły w a j ąc eg o  w c z a s i e  e l e k t r o l i z y  może byó w p i e r ­
wszym p r z y b l i ż e n i u  o k r e ś l a n e  j a ko  suma n a t ę ż e ń  prądów p os z cze gó l nyc h  f a z :

1  -  X i k s k

g d z i e  :

k -  wskaźn ik  f a z y ,
-  p ow ie r z c h n i a  f a z y .

Dla n i e k t ó r y o h  stopów i z o l a o j a  f a z  prowadzona j e s t  przy  p o t e n o j a ł a o h  
odpow iada j ąc ych  za k r e s o w i  s t a n u  aktywnego roz tworów s t a ł y o h  l ub  w p r z e ­
d z i a l e  odpowiadającym s t an o w i  aktywnemu ro zp u s zc za n y o h  f a z .



Rentgenowska a n a l i z a  w y d z i e l e ń . . 177

E l e k t r o l i t y c z n a  e k s t r a k c j a  f a z  z w ie lo f azowego  l i t e g o  s t op u  winna być 
prowadzona w t a k i c h  wa runkaoh ,  aby i zo lowane  f a z y  zna jdowa ły  s i ę  w s t a n i e  
pasywnym, za ś  f a z y  r o z p u s z c z a j ą c e  s i ę  w s t a n i e  aktywnym.  D l a t e go  t e ż  p rzy  
doborze  warunków e l e k t r o l i z y  k o n i e cz n a  j e s t  znajomość  krzywych, p o t e n c j a ł u  
f a z  w y s t ę p u j ą c y c h  w s t o p a c h .  Krzywe t a k i e  zdejmuje  s i ę  p rzy  u ż y c iu  badań 
p o t e n c j o s t a t y o z n y c h .

W t a b l i c y  1 p r z e d s t a w io n o  sk ł ad y  e l e k t r o l i t ó w  i  w a runk i  e l e k t r o l i z y  
s t o sowanych  do i z o l o w a n i a  węgl ików i  f a z  m ię d zy m e t a l i c zn yc h  z r ó żn y c h  ga­
tunków s t a l i  [12]  .

T a b l i o a  1

S k ł ady  e l e k t r o l i t ó w  i  wa runk i  e l e k t r o l i z y
s tosowane  do i z o l o w a n i a  węgl ików i  f a z  m i ę dz y m e t a l i c z n y ch  ze s t a l i

Lp. S k ł a d
e l e k t r o l i t ó w

Warunk i  e l e k t r o l i z y

Gatunek s t a l i S k ł a d  fazowy 
i z o l a t  ów

Gę­
s t o ś ć
p rądu
(mA/
/om^ )

Temp. 
(°C )

Czas 
(h )

1 2 3 4 5 , S , ________ 7. .

1 7,5% KC1, 
0 , 5% kwasu 
oy trynowego

20 - 5  do 
0

4 s t a l e  węglowe 
s t o po we ;  p e r — 
l i t y c z n e  i  
m a r t e n z y t y o z -  
ne

»MjC ;MyC^ ; M2^Cg

2 7,5% KC1, 
0 , 2 4 0 , 3  t i o ­
moczn ika ,  
5450% HC1

20 20 244 s t a l e  m a r t e n -  
zy tyozne  z 
12% Cr ,  au­
s t e n i t y c z n e  
zaw ie r a  j ąo e  
w ę g l i k i

M23C6* M2 (CN);M2C 
M7C3 ; MC; M(C,N);  
M6C; M2M " ;* -  f a z a

3 15% NaCl 
2 . 5% kwasu 
winnego

70 4  
41200

20 0 ,2 5  4 
4  0 , 3 3 w

MC; M(C,N) |  MgC; 

M23C6* ozęśo iowo
lub  o a łk o w ic i e  6  ; 
m2m»

4 243% NaF, 1% 
kwasu c y t r y n o ­
wego,
5 4  10% HC1

20 20 4 s t a l e  n i e ­
rdzewne

MC;NlBe;M7C3 ;M6C; 

M23C6 ’ M3B2

5 5% HC1 w a l ­
koholu

20 20 4 s t a l e  wysoko-  
s t opowe :  mar-  
t e n z y t y c z n e  z 
12% C r ,  a u s t e  
n i t y c z n e  z a -  
w l e r a j ą o e  wę­
g l i k i

M23C6*M7C3»'M2 iC? n
M2C; MC; M(C,N);  

-MgC; M2M"
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o d .  t a b l i o y  1
" i " - ------ 2------------ > ~ ' T - ?

------  ... „
.................7

6 25# HC1,
3# kwasu o y -  
t r ynowego

20 20 4 s t a l e  k l a s y  
p r z e j ś c i o w e j  i  
wysokoohromowe

M2C} MC i  M(C ,N )} 

M23C6 * 6  f X

7 30# KC1,5#HC1, 
245#  kwasu oy 
t r ynowego

1004
41000

0 0 , 1 5 4
■» ,25

s t a l e  n ie rdzew­
ne i  odporne  
na k o r o z j ę

MC} M(C,N)}M23C6 } 
M7C3; M2M"} 6

8 5# HCl j  10# 
g l i o e r y n y  w 
a l k o h o l u  me­
tylowym

70 - 5  4  
4+7

1 w s z y s t k i e  ga­
t u n k i  s t a l i

MC} M(C,N)}M7C3 } 

M23C6*M2M"* 6 * x f
m3b2 } t i b 2 }

9 3 4  10# HC1 20450 20 1 , 5 s t a l e  s z yb ko -  
t n ąoe

MC} M6C}M? C3 

M23C6

10 0 , 5  HgCgO^ 
20#  HC1

50 20 2 s t a l e  n i e ­
rdzewne i  od­
porne  na ko­
r o z j ę

MC} M(C,N)}M23C6 } 
M2M"}

11 1# ( N H ^ S O ^
144# kwasu 
oy trynowego

10480 5420 0 , 1 5 4  
4 0 ,3 3

s t a l e  a u s t e -  
n i s t y o z n e  ch ro ­
mów o - n i k lo w o -  
t y t anowe  z a -  
w l e r a j ą o e  wę­
g l i k i

N i3Al}Ni3 (A l , T i ) }  
^ - N l 3T i}  N i3Nb} 
MC} M23C6 } M6C} 
H7 (W,Mo)6 —c z ę ­
śc iowo

12 5# CuS04
80# kwaśnego 
o y t r y n i a n u  
so d u ,  10# me­
t a n o l u

10480 1415 0 , 1 5 4
42 it II

2 .  Rentgenowska i d e n t . y f i k a o j a  f a z

N a j p ro s t s z y m  i  na j s zybszym sposobem i d e n t y f i k a c j i  f a z  J e s t t  b ez p o ś r ed ­
n i e  po równan ie  r en tg eno g ra m u  bad ane j  s u b s t a n c j i  z r en tgenog ramami  wzorów. 
Wymaga t o  J ednak  p o s i a d a n i a  dużego z b i o r u  rentgenogramów wzoroowyoh l u b  
s u b s t a n o j i  o z y s t y o h ,  z k tó r y o h  można wykonaó t a k i e  r e n t g e n o g ra m y .

W ogó lny ch  p r z ypadkach  i d e n t y f i k a o j ę  f a z  p rowadzi  s i ę  p r z e z  porównanie  
o d l e g ł o ś c i  międzypł aszozyznowyoh  i  n a t ę ż e ń  l i n i i  d an e j  f a z y  z o d l e g ł o ś c i a ­
mi międzypła szoznowymi  o r az  n a t ę ż e n i a m i  l i ozbowych wzoroów i d e n t y f i k a c y j ­
nych [ l l ]  4  [ió] .

Rentgenowska metoda i d e n t y f i k a c j i ,  podobni e  Jak  każda i nna  metoda ana ­
l i z y  sk ł ad u  fazowego s u b s t a n o j i ,  p o s i ad a  z a l e t y  i  wady.  Główną j e j  wadą 
J e s t  mała o z u ł o ś ó .  Obeonośó f a z  w m i e s z a n i n i e  w l l o ś o i a o h  m n i e j s zyc h  od 
0 , 5  4  1# n i e  może byó wykry ta  metodą r e n t g e n o w s k i e j  a n a l i z y  f azowe j  [17] • 
Gran loa  wykrywa lnośo i  z a l e ż y  od w ł a s n o ś c i  s u b s t a n o j i  b a d a n e j ,  j e j  s t r u k ­
t u r y  k r y s t a l i o z n e j , budowy a tomowe j ,  w i e l k o ś o i  k r y s t a l i t ó w  i  s t o p n i a  zn i e ­
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k s z t a ł c e n i a  s i e o i  k r y s t a l i o z n e j  , od w i e l k o ś c i  współozynników a b s o r p o j i  
f a z  wohodząoych w s k ł a d  mie sz an i ny  o r a z  od poziomu t ł a  na r e n t g e n o g r a m l e . 
Fazy z a w i e r a j ą c e  atomy o duże j  z d o l n o ś c i  o d b i c i a  p rom ien i  r e n t g e n o w s k i c h  
i  małym w spó łozynn iku  a b s o r p o j i  p o s i a d a j ą  k o r z y s t n i e j s z ą  g r a n i o ę  wykrywal­
n o ś c i ,  n i ż  f a z y  z a w i e r a j ą c e  atomy o ma łe j  l i c z b i e  a t omowe j .  Duże r o z d r o b ­
n i e n i e  s u b s t a n c j i  powoduje p o s z e r z e n i e  l i n i i  d y f r a k o y jn y o h ,  k t ó r e  przy  ma­
ł e j  z a w a r t o ś c i  dane j  f a z y  mogą g in ąć  na t l e .  Czynnik  t e n  n a b i e r a  znacze ­
n i a  t y l k o  w t edy ,  gdy w i e l k o ś c i  k r y s t a l i t ó w  są  m n i e j s z e  od 10-5  om. I s t o t ­
ny wpływ na g r a n i o ę  w yk rywa lnośc i  wywiera s y m e t r i a  s i e o i  k r y s t a l i c z n e j  a -  
n a l i zo w a n e j  s u b s t a n c j i .  O b n i ż en i e  s y m e t r i i  powoduje wz ros t  i l o ś c i  l i n i i  
na r e n t g e n o g r a m i e , p rzy  tym e n e r g i a  o a łk o w i t a  r o z k ł a d a  s i ę  na w ię ksz ą  i -  
l o ś ó  l i n i i  d y f r a k o y j n y o h ,  wsku tek czego n a t ę ż e n i e  i o h  m a l e j e .  Wynika s t ą d ,  
że o b n i ż e n i e  s y m e t r i i  p rowadzi  do o b n i ż e n i a  ozy nn ika  k r o t n o ś c i  dan e j  r o ­
dz iny  p ł a s z c z y z n  ( h k l ) .

C zu ło ść  metody r e n t g e n o w s k i e j  i d e n t y f i k a c j i  może być podwyższona p r z e z  
d o b ra n i e  odpowiedn i ch  warunków wykonywania r en tg eno g ra mu  lub  p r z ez  p r aw i ­
dłowe p r zy go t ow an i e  p r e p a r a t u .  Dobór odpowiedn ich  warunków wykonywania 
r e n t genog ramu  sprowadza s i ę  do z m n i e j s z e n i a  n a t ę ż e n i a  t ł a  i  zw ięk sze n i a  
z d o l n o ś o l  r o z d z i e l c z e j .  J a k  wykaza ła  p r ak t y k a  do wykonywania r e n t g e n o g r a -  
mów ze stopów ż e l a z a  n a j l e p i e j  używać p romieniowan ia  CuK^ lu b  CoK^ .  S to­
sowanie  b a r d z i e j  d ługo f a low eg o  p romien iowan ia  powoduje z m n i e j s z e n i e  l l o ś -  
o i  l i n i i  r e j e s t r o w a n y c h  na r e n t g e n o g r a m i e .  Na to mia s t  k ró t k o fa lo w e  p romie ­
n iowan ie  np .  MoKoj p row adz i  do z a g ę s z c z e n i a  l i n i i  w o b s z a r z e  małych ką ­
t ów,  s k u p i a j ą c  Je  na b a rd zo  wąskim o b s z a r z e .  Zm nie j s za  t o  dok ł ad noś ć  po­
miaru o d l e g ł o ś c i  l i n i i ,  a p r z e z  t o  obn i ża  dok ł ad no ść  wyznaozeni a  o d l e g ł o ś -  
o i  międzypł a szozyznowyoh .  Ponad to  l i n i e  d y f r a k c y j n e  l e ż ą o e  pod małymi ką­
t ami  mogą g in ą ć  w o b s z a r z e  martwym kamery.

Większą  c z u ł o ś ć  metody u z y s k u j e  s i ę  przy  wykonywaniu r en tgenog ramu  na 
d y f r a k t o r z e  z j o n i z a o y j n ą  t e o h n i k ą  r e j e s t r a c j i  p ro m ie n io w a n i a .  Zap i s  r e n t ­
genogramu prowadz i  s i ę  na t a ś m i e  r e j e s t r a c y j n e j  przy  ma łe j  p r ę d k o ś c i  r u -  
ohu l i c z n i k a  ( 1 / 2  l ub  1 / 4 °  na m i n . )  1 przesuwu taśmy 10 mm/min. Warunki  
t e  z a b e z p i e c z a j ą  wysoką zd o ln o ś ć  r o z d z i e l c z ą  metody.

Do wykonywania r entgenogramów n a l eż y  s t osować f i l t r o w a n e  promieniowa­
n ie  r e n t g e n o w s k i e ,  gdyż l i n i e  d y f r a k c y j n e  mogą n ak ł a d a ć  s i ę  na l i n i e
Ka  t e g o  samego l ub  i nnego  s k ł a d n i k a  m i e s z a n i n y ,  co u t r u d n i a  i d e n t y f i k a ­
c j ę .  P rawie  c a ł k o w i t e  wyel im inowanie  t ł a  r en tg eno g ra mu  można uzyskać  
p r z ez  z a s t o so w an ie  mono chroma t o r  ów k r y s t a l i c z n y c h .

Czu ło ść  metody można w i e l o k r o t n i e  zw iększyć  p r z e z  prawidłowe p r z y g o t o ­
wanie  p r e p a r a t u .  W w i ę k s z o ś c i  przypadków a n a l i z ę  fa zową prowadzi  s i ę  na 
p r ćbkaoh  w p o s t a o i  p r o s z k u ,  gdyż w ł a twy  sposób  można uz yskać  z a g ę s z c z e ­
n i e  f a z  w y s t ę p u j ą c y c h  w małych i l o ś o i a o h .  Częs to  do t e g o  o e lu  wyko rzy s t u ­
j e  s i ę  e l e k t r o l i t y c z n ą  e k s t r a k c j ę ,  s e p a r a c j ę  magnetyozną l ub  f l o t a c j ę .
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3 .  M a t e r i a ł  badań

Badani a  p rzep rowadzono na i z o l a t a o h  o t r zymanyoh  d ro gą  e l e k t r o l i t y c z n e ­
go r o z p u s z o z a n i a  p róbek  ze s t a l i  NC10{ NWC} NZ2, ha r t owanych  w o l e j u  i  od­
pusz cza nyc h  w t e m p e r a t u r a c h  200°C,  320°C,  450°C w o z a s l e  2 g o d z i n .  S k ł a d  
ohemiczny badanyoh s t a l i  o r a z  t e m p e r a t u r y  a u s t e n l t y z o w a n i a  podano w t a ­
b l i c y  2 .

T a b l i c a  2

S k ł a d  ohemiczny i  wa runk i  a u s t e n l t y z o w a n i a  badanyoh s t a l i

Gatunek S k ła d  chemiozny Tempe­
r a t u r y
a u s t e n i -
t yzo wa -
n l a

s t a l i C Mn S i P S Cr W

NC10 1 ,70 0 , 4 2 0 , 3 9 0 , 0 2 3 0 ,02 7 11,51 - 980 °C

NWC 1 ,00 0 , 9 4 0 , 2 4 0 ,0 12 0 ,0 15 1,14 1,36 830 °C

NZ2 0 ,49 0 ,31 0 , 9 8 0,020 0,020 1,05 1 ,92 900°C

Po h a r t o w an i u  s t a l e  NC10 i  NWC p o s i a d a ł y  s t r u k t u r ę  s k ł a d a j ą o ą  s i ę  z 
m a r t e n z y t u  s k r y t o i g l a s t e g o ,  a u s t e n i t u  s zczą tkowego o r a z  węg l i ków,  n a to ­
m ia s t  w s t a l i  NZ2 u j awniono  s t r u k t u r ę  ma r t en zy tu  s amoodpuszozonego.

4 .  Metodyka badań

E l e k t r o l i t y c z n ą  i z o l a c j ę  f a z  p rzeprowadzono p rzy  g ę s t o ś c i  prądu 
20 mA/om2 w 5# ro z t w o r z e  kwasu so ln eg o  w wodzie  d e s t y l o w a n e j .  P roo es  e k s -  
t r a k o j l  t r w a ł  ś r e d n i o  20 g o d z i n .  Otrzymane i z o l a t y  po k i l k ak ro t n y m  p łu ka ­
n iu  wodą,  a n a s t ę p n i e  a l k oho l em etylowym i  odwi rowan iu ,  su szono  p rzy  tem­
p e r a t u r z e  ok .  60°C.  E l e k t r o l i t y c z n ą  e k s t r a k o j ę  f a z  ze s t a l l  p rzep rowadzo ­
no r ó w n ie ż  w wodnym ro z t w o r z e  we r se n i an u  sod u .

S k ł a d  fazowy l z o l a t ó w  badano metodą r e n t g e n o w s k i e j  j a k o ś o io w e j  a n a l i z y  
f a z o w e j .  Rentgenogramy wykonano metodą Debye’a -  S o h e r r e r a  -  H u l l a  w ka­
merze o y l i n d r y o z n e j  o ś r e d n i o y  114,6  mm z za s to sowan iem p romieniowan ia  
f i l t r o w a n e g o  CoKg, .  N a p i ę o i e  wzbudzen ia  wynos i ł o  40 kV, n a t ę ż e n i e  10 mA. 
O d l e g ł o ś c i  syme t rycznyoh  l i n i i  na r e n t ge nog ram aoh  mier zono na nega tome-  
t r z e  z d o k ł a d n o ś c i ą  ¿ 0 , 1  mm. Po uw zg lę d n i e n iu  poprawki  na ab s o r p o j ę  p r e ­
p a r a t u ,  poszczególnym l i n i o m  na r e n t gen og ram aoh  p r z y p i s a n o  odpowiadaj ąoe  
im w a r t o ś c i  o d l e g ł o ś c i  m iędzypł aszozyznowych d ^ ^ ,  na pods t awie  t a b l i o
[18] .  Do i d e n t y f i k a o j i  f a z  wy korzys t ano  r e n t g e n o w s k i e  diagramy wzoroowe 

wybrane z k a r t o t e k i  ASTM [19] •
Dla o k r e ś l e n i a  sk ł a d u  chemioznego badanyoh i z o l a t ó w  p rzeprowadzono 

r e n t g e n o w s k ą  a n a l i z ę  s p e k t r a l n ą  na p r z ys t aw ce  s p e k t r o m e t r y c z n e j  w sp o i p r a -
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o u j ą o e j  a  d y f r ak to m e t r em  TÜR M61. Źródłem p ro mien iow an ia  b y ł a  anoda wol­
framowa z a s i l a n a  nap i ęo i em 50 kV p rzy  n a t ę ż e n i u  10 mA. Monoohromator  k r y ­
s t a l i c z n y  s t a n o w i ł  f l u o r e k  l i t u .

5 .  omówienie  wyników badań  1 w n io sk i

Zmiany i l o ś o i  węgl ików ze wzros t em t e m p e r a t u r y  o d p u s z c z a n i a  p r z e d s t a ­
wiono na r y s .  2 o r a z  w t a b l i c y  3 .

T a b l i c a  3

Zawar to śó  węgl ików w badanyoh s t a l a o h ,  w $  o i ęża rowyoh

Gatunek
s t a l i

Rodzaj
węgl ików

Obróbka o l e p l n a

Har towan ie O dp uszcz .  
200 °C

Odpuszcz .  
320 °C

Odpuszcz .  
450 °C

MC 10 m7c 3 14 ,79 15,21 15,44 15 ,58

NWC M23C6 7 , 5 9 7 , 7 9 8 ,36 9 ,93

NZ2 m6 c 3 ,96 4 ,2 7 4 ,50 5 ,67

W t a b l i c a c h  4 ,  5 ,  6 p r z e d s t a w io n o  wyn ik i  i d e n t y f i k a c j i  r entgenogramów 
i z o l a t o r ó w  ze s t a l i  NC10, NWC, NZ2. Rentgenogramy i z o l a t o r ó w  ot rzymanych  
z badanyoh s t a l i  p r z e d s t a w io n o  na r y s .  3 ,  4 1 5 .

Po h a r t o w a n i u  w s t r u k t u r z e  s t a l i  NC10 s t w i e r d z o n o  ok .  1 4 , 8 $  wę g l i ka  
M^C-j. A n a l i z a  s p e k t r a l n a  w y k a z a ł a ,  że  w ę g l i k  t e n  z a w i e r a ł  ok .  26$ atomów 
ż e l a z a  i  30$ atomów ohromu.  Ze wz rost em t e m p e r a t u r y  od pu szo zan i a  i l o ś ó  wę­
g l i ków w s t r u k t u r z e  z w ię k sz y ł a  s i ę  i  po od p us zo zan iu  w t e m p e r a t u r z e  450°C 
w y n o s i ł a  ok .  1 5 , 6 $ .  S t a no w i  t o  w z ro s t  o ok .  5 , 3 $  w s t o su n k u  do w a r t o ś o i  
uz y sk an e j  po h a r t o w a n i u .  A n a l i z a  s p e k t r a l n a  n i e  wykaza ła  i s t o t n y c h  r ó ż n i c  
w s k ł a d z i e  i z o l a t ó w .

Zaha r towana  s t a l  NWC p o s i a d a ł a  w swej  s t r u k t u r z e  ok .  7 , 6 $  węg l i k a  
M23C6* w nim za pomooą a n a l i z y  s p e k t r a l n e j  obeonośó atomów ż e l a z a
i  wol f r amu o r a z  ś l adowe z a w a r t o ś c i  ohromu.  I n t ensywny  p r z y r o s t  i l o ś c i  wę­
gl i ków zaobserwowano po o d p us z cz an i u  w t e m p e r a t u r z e  320°C i  450°C.  Udz ia ­
ł y węgl ików w s t r u k t u r z e  w yn os i ł y  odpowiednio  8 , 4 $  i  9 , 8 $ ,  co s t a n o w i  
w z ro s t  o ok .  10$  1  30$ w s t o su n ku  do i l o ś c i  s t w i e r d z o n e j  po h a r t o w a n i u .

W s t a l i  NZ2 s t w i e r d z o n o  po h a r t o w a n i u  ok.  3 , 9 $  w ęg l i ka  M&C. J ego  i l o ś ó  
z w ię ks zy ł a  s i ę  do ok .  5 , 7 $  po od pu szo zan iu  w t e m p e r a t u r z e  450°C,  oo s t a ­
nowi p r z y r o s t  o o k .  4 4$ .  W badanyoh l z o l a t a o h  n i e  wykry to  ob eo no śo l  i n -  
nyoh f a z  węgl lkowyoh.

E l e k t r o l i t y c z n a  e k s t r a k o j a  pr zeprowadzona  w r o z t w o r z e  w e r s e n l a n u  sodu 
n i e  d a ł a  z ad ow a la j ą oyo h  wyników ze względu na czę śc iowe  p r z e c h o d z e n i e  do 
i z o l a t ó "  t l enków 1  I nnych  za n i e o z y s z o z e ń  s t a l i .
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Rys .  3 .  Rentgenogram l z o l a t u  o t r zymanego  ze s t a l l  NZ2

Rys.  4 .  Rentgenogram l z o l a t u  o t r zymanego  ze s t a l l  NWC

Rys .  5 .  Ren tgenog ram l z o l a t u  o t r zymanego ze s t a l l  NC10

T a b l i c a  4

Wyniki  I d e n t y f i k a c j i  r e n t ge nog ram u  l z o l a t u  ze s t a l l  NC10
I

Lp.
W a r t o ś c i mierzone W a r t o śo i  wzoroovte M„C^

I vizgl . d (8 ) I v izgl . d (8 )

1 50 2 ,29 40 2 ,30
2 60 2 ,1 1 60 2 ,1 2
3 100 2 ,03 100 2 ,04

4 40 1,819 60 1,81

5 40 1 ,738 60 1,74

6 30 1,340 20 1,35

7 60 1 ,208 60 1 ,205

8 40 1 ,1 1 0 60 1 ,178

9 40 1,160 60 1,160



Lp.

1
2

3
4
5
6

7
8

9
10
11

12
13

Lp.

1

2

3
4
5
6

7
8

9
10
11
12
13
14
15
16
17
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T a b l i c a  5

Wyc ik i  i d e n t y f i k a o j i  r eo tgenog ramu  i z o l a t u  ze s t a l i  NWC

W a r t o ś c i  mierzone

■^wzgl. d ( 2 )

W a r t o ś c i  wzorcowe M„,C,   ¿ . J o

w zg l . d (S )

80
70

100
70
70
50
50
50
80
70
60

100
40

2 ,379
2 ,171
2 ,047
1,876
1,796
1 ,678
1 ,598
1,286
1,250
1 ,225
1,164
1,083
1 ,065

80
60

100
60
60
60
40
60
80
60
60

100
40

2 ,375
2 ,1 6 8
2 , 044
1 ,878
1,796
1,680
1 ,602
1 ,288
1,252
1,227
1,165
1 ,084
1 ,068

T a b l i c a  6

Wyniki  i d e n t y f i k a o j i  r en tg eno g ra mu  i z o l a t u  ze s t a l i  NZ2

W a r t o ś o i  mier zone

w zg l .

W a r t o ś c i  wzorcowe MgC

wzg l . d h

70
70
80

100
80
30
70
60
70

100

60
30
30
70
70
70
20

2 ,76
2 , 54
2 ,25
2 ,13
1 ,957
1 ,670
1,546
1 ,435
1,356
1 ,308
1,276
1 ,220
1 ,185
1,116
1 ,089
1,074
1,009

80
80
80

100
80
40
60
60
80

100

60
40
40
80
80
80
20

2 ,7 5
2 . 53  
2 , 25  
2 , 1 2  
1 ,95  
1 ,6 6
1.54 
1 ,43  
1 .35  
1,30 
1 ,27  
1 , 2 1  
1 , 18  
1,11 
1 ,08  
1 ,07  
1,01
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An a l i z a  wyników p rzep rowadzonych badań  pozwala  s formułowań n a s t ę p u j ą -  
oe w n i o sk i :

1 .  W s t a l a o h  na r zę dz i ow ych  s t opowych do p r ac y  na zimno (NC10J NWC}NZ2) 
pe łną  e k s t r a k c j ę  węgl ików do a n a l i z y  i l o ś c i o w e j  u z y s k u j e  s i ę  podczas  r o z -  
puszozan i a  w 5# wodnym r o z t w o r z e  kwasu s o l n eg o  p r zy  t e m p e r a t u r z e  20°C i

p
g ę s t o ś o i  p r ądu  20 mA/om .

2 .  W k aż d e j  z badanyoh s t a l l  z i d e n t y f i k o w a n o  t y l k o  j e d e n  r o d z a j  w ę g l i ­
k a :  M? C3 w s t a l i  NC10} M23C6 w s t a l i  NWC 1 MgC w s t a l l  NZ2.

3 .  Za pomooą a n a l i z y  s p e k t r a l n e j  i z o l a t ó w  s t w i e r d z o n o ,  że w badanyoh 
s t a l a o h  w y s t ę p u j ą  w ę g l i k i  s t o pow e .  I o h  s k ł a d  n i e  u l e g a ł  zmi an i e  w t r a k o l e  
s tosowanyoh zabiegów o b ró b k i  c i e p l n e j .
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PEHTrEHOBCKMM AHAJIM3 BHÆEJIEHtÎ KAPEHflOB B TEPMOOBPABOTKE 
OTOEPAHHHX HHGTPyMIHTAJIBHHX CTAHEM

P e 3 jd m e

B pafioT e npHBejeH peHTreHOBCKnïi aHajin3 n30JinpoBaHHtix $ a 3 ,  nojiy'ieHHHx 
nyTeM ajieKTpoJiHTOTecKOH skctpskuhm  OToCpaHHHX HHCTpyMeüTâJifcHHx crajieS  I lp e ^  
c t aBAeHHHM MeTos ofieoneSH BaeT noJiHym npurojHOCTB b CTpyKTypHOM aHajiH3e b h -  

coKonem poBaHHH x zHCTpyMeHTajifcHHx C TaneH . IloxaHH napaM eTpu 3JieKTpojiH3a, 
ofiecne'iHBaKinHe no jm y »  3KCTpaicuHio H30JinpoBaHHHX Kap6n»OB,

B 3aK.ajieHHO0 d a m n  NC10 oÔHapyxeHo o s»  14,8% Kap6H«a M^C^, b 3aicaJieH- 
h o h  OTaJiH NWC _ 0K> 7,6% KapOHja Mg^Cg» a  b c t aJiH Nz2 -  3,9% KapfiHaa MgC 

C noBHnieHHeM TeM nepaTypa oT nycK a, noBHmaeTca KajinaeCTBO KapônjHoii $a3H

X-RAX ANALYSIS OF CARBIDE PRECIPITATIONS ISOLATED 
FROM SOME HEAT TREATED TOOL STEELS

S u m m a r y

The work d e a l s  w i t h  X—r a y  a n a l y s i s  o f  c a r b i d e  p r e c i p i t a t i o n s  i s o l a t e d  
f rom some t o o l  s t e e l s  by means o f  e l e c t r o l y t i o  e x t r a c t i o n .  The pa r a m e te r s  
o f  e l e o t r o l y t i o  p r o c e s s e s  a s s u r i n g  t h e  comple te  e x t r a c t i o n  o f  examined 
o a r b i d e s  from m a t r i x  ha s  been g i v e n .  F u l l  u s a b i l i t y  o f  t h e  above men t io ­
ned method i n  t h e  s t r u o t u r a l  a n a l y s i s  o f  h i g h - a l l o y  t o o l - s t e e l s  ha s  been 
g i v e n .  I n  a s  equenohed s t e e l s  t he  f o l l o w i n g  amount s o f  c a r b i d e s  ha s  been 
r e v e a l e d :  NC10 s t e e l  -  abou t  14,8% o f  M^C^ o a r b i d e ,  NWC s t e e l  - a b o u t  7,6% 
o f  M23C6 o a r b i d e  and i n  NZ2 s t e e l  -  ab ou t  3,9% o f  MgC o a r b i d e .

T o ge th e r  w i t h  t h e  r i s e  o f  t em p e r i n g  t e m p e r a t u r e  t h e  amount o f  o a r b id e  
phase  i n o r e a s e d .


