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3ENTGENOGRAFICZNA METODA ILOSCIOWEGO OZNACZANIA AUSTENITU SZCZATKOWEGO
W STALACH NARZEDZIOWYCH STOPOWYCH DO PRACY NA ZIMNO

Streszczenie. W pracy oméwiono oddziatywanie austenitu szczgtko-
wego na whkasnosci stali stopowych oraz przedstawiono metode dyfrak-
tometrycznej oceny austenitu szczatkowego w stali NC10 po obrébce
cieplnej. Przeprowadzone badania potwierdzity w pedni przydatnosé
wymienionej metody badawczej w analizie strukturalnej wysokostopo-
wych stali narzedziowych.

1. Wstep

Stale narzedziowe stopowe do pracy na zimno posiadajg po hartowaniu wie-
lofazowg strukture sktadajaca sie z osnowy martenzytycznej, wydzielen weg-
likéw oraz austenitu szczagtkowego. Zawartos¢ austenitu szczagtkowego w
strukturze zahartowanych stali narzedziowych stopowych do pracy na zimno
waha sie, zaleznie od sktadu chemicznego i warunkéw obrébki cieplnej, od
kilku do kilkudziesieciu procent [i]. Austenit szczatkowy jako faza mata-
stabilna wykazuje sk#onnos¢ do przejscia w faze trwata, a Kkinetyka tej
przemiany ré6zni sie od kinetyki przemiany austenitu pierwotnego. Przemia-
nie austenitu szczatkowego towarzyszy zmiana wymiaréw i whasnosci stali.
Zagadnieniom tym poswiecono szereg prac badawczych, jednak dotychczas brak
jednoznacznej oceny wptywu austenitu szczgtkowego na whasnosci stali na-
rzedziowych. W duzym stopniu wigze sie to z jednoczesnym oddziatywaniem
na whasnosci stali pozostatych sktadnikédw strukturalnych - ponadto zmia-
nie ilosci austenitu szczatkowego w strukturze towarzysza zawsze zmiany
substruktury osnowy OC oraz procesy wydzielania weglikéw. Rozpatrujac o-
gélne zatozenia odnosnie oddziatywania austenitu szczgtkowego na whkasnos-
ci wytrzymatosciowe i plastyczne stali nalezy stwierdzi¢, ze posiada on
zblizong do martenzytu wartos¢ modudu sprezystosci, obie fazy wykazuja
réwniez koherencje sieci krystalograficznej [2]. Wynika stad, te w zakre-
sie odksztatcen sprezystych zaréwno martenzyt jak i austenit szczatkowy
odksztatcaja sie jednakowo, a wpdyw austenitu szczatkowego na  whasnosci
stali przejawia¢ sie bedzie jedynie wtedy, kiedy naprezenie wywotane ob-
cigzeniem przekracza jego granice plastycznosci. Jezeli wytrzymatos¢ ko-
hee.yjaSa martenzytu bedzie mniejsza od granicy plastycznosci austenitu,wow-
czas pierwsze pekniecie moze utworzy¢ sie w martenzycie. Przyjmuje sie [3],
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ze austenit szczatkowy zwieksza wytrzymatos¢ kohezyjng i zmniejsza kry-

tyczne naprezenie styczne, dlatego przy rozwazaniu jego wpdywu na wytrzy-
matos¢ stali nalezy zawsze uwzglednia¢ rodzaj stanu naprezen panujacych w

konkretnych warunkach obcigzenia. W pracy Wyszkowskiego [4] stwierdzono

korzystny wpdyw austenitu szczatkowego na udarnos$¢, dorazng wytrzymatoscé

na zginanie i rozciagganie wysokoweglowych stali narzedziowych, przy réwno-
czesnym obnizeniu wytrzymatosci zmeczeniowej, co spowodowane jest prawdo-

podobnie ujemnym wpdywem austenitu na opdér Scinania.

Prowadzac badania nad wpdywem austenitu szczatkowego na wytrzymatosé
zmeczeniowg stali narzedziowych przy bardzo wysokich obcigzeniach S$Sciska-
jJjacych Zmihorski stwierdzi¥, te najlepsze whasnosci wykazywata stal posia-
dajaca w swej strukturze okodo 10% austenitu szczatkowego [6]. Zwraca jed-
noczes$nie uwage, ze zbyt duza zawartos$¢ austenitu szczatkowego w struktu-
rze stali narzedziowej obniza jej twardos¢ i wytrzymatos¢ oraz zwieksza
podatnos¢ do odksztatcen plastycznych. To ostatnie stwierdzenie potwier-
dzone zostato réwniez w dalszych pracach [6].- Nutting wykluczyt poglady
wigzace podwyzszong ciagliwos¢ stali z obecnoscig austenitu szczatkowego
w strukturze [7]. Cohen [8] uwaza, ze austenit szczatkowy wpdywa nieko-
rzystnie na wkasnosci stali narzedziowych, co zwigzane jest 2z jego nie-
trwatoscia i moze doprowadzi¢ podczas pracy narzedzia do powstania marten-
zytu nieodpuszczonego a w konsekwencji do wzrostu kruchosci stali. Spoty-
ka sie rowniez poglad, ze przy zawartosci ponizej 30% austenit szczgtko-
wy nie wptywa w istotny sposéb na wkasnosci mechaniczne stali [9]. Obec-
nos$¢ austenitu szczgtkowego w strukturze pogarsza stabilnos¢ wymiaréw na-
rzedzi [10] , co jest wynikiem réznic w objetosci wkasciwej austenitu i mar—
tenzytu oraz roéznych wspédczynnikéw rozszerzalnosci cieplnej obu faz.

Na podstawie przedstawionych danych mozna stwierdzié¢, ze autorzy po-
szczegblnych prac badawczych réznig sie miedzy sobg znacznie w ocenie wpty-
wu austenitu szczatkowego na whasnosci stali narzedziowych. Wydaje sie,
ze wielofazowa struktura stali narzedziowych oraz ztozone stany naprezen,
w jakich pracujg narzedzia, nie pozwalaja jednoznacznie okresli¢ oddzia-
+ywania austenitu szczatkowego na whkasnosci, ktére zalezg przede wszyst-
kim od morfologii osnowy fazy oti wydzielen weglikéw.

Do ilosciowego okreslenia zawartosci austenitu szczatkowego w stali
stosuje sie wiele metod, z ktérych najwazniejsze sg: metalograficzne, mag-
netyczne oraz rentgenowskie. Najbardziej interesujace wydaja sie niektére
odmiany metod rentgenowskich, pozwalajgce okresla¢ zawartos¢ austenitu w
szerokim zakresie i nie wymagajace stosowania wzorcow.

W pracy badano mozliwos¢ zastosowania metody dyfraktometrycznej do ilos-
ciowej analizy austenitu szczatkowego dla stali narzedziowej stopowej do
pracy na zimno.
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2. Teoretyczne podstawy zastosowanej metody okreslania zawartosci auste-
nitu szczatkowego

Powszechnie stosowang rentgenowska metoda analizy ilosciowej austenitu
szczatkowego jest technika zaproponowana przez Averbacha i Cohena [11], a
nastepnie rozwinieta przez Fuchsa [12]. Podstawg tej metody jest propor-
cjonalna zalezno$¢ catkowitego natezenia linii interferencyjnych badanej
fazy od jej udziatu objetosciowego w stopie. Metoda ta oparta jest na po-
miarze catkowitych natezen wybranych linii interferencyjnych dwéch faz
wchodzacych w sktad danej probki, przy czym jedna faza stanowi wzorzec we-
wnetrzny dla drugiej.

Cetkowite natezenie linii interferencyjnych wyraza wzor:

Xhkl - Phkl * V €3]
gdzie:

@

stanowi wzgledne natezenie promieniowania ugietego na ptaszczyznach 6]
wskaznikach hkl. Czynniki tworzace wyrazenie (1) i (2) maja nastepujace
znaczenie:

\% - udziat objetosciowy oznaczanej Tazy,
\% - objetos¢ komérki elementarnej,
PL - czynnik polaryzacyjny - Lorentza,

- czynnik strukturalny,

p - czynnik krotnosci ptaszczyzn gieciowych,

e—py - czynnik temperaturowy Debye-Wallera,

L - Sredni liniowy wspédczynnik absorpcji,

k - stata proporcjonalnosci, zalezna od natezenia wiagzki pierwotnej

warunkéw wykonywania rentgenogramu i ddugosci stosowanego promie-
niowania. Stata k jest niezalezna od rodzaju i ilosci fazy oraz
od potozenia linii interferencyjnych. Znajomo$¢ wartosci tej sta-
+ej potrzebna jest jedynie w przypadku okreslania intensywnos$ci bez-
wzglednych.

Czynnik polaryzacyjny - Lorentza okreslony jest wzorem:

(©)

sin 8 cose

gdzie:

0 — kat ugiecia Bragga.
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Czynnik strukturalny ma postac:

Fhkl - Z>e28r 1 (hk+kv+Iw) )

gdzie:
f - czynnik rozpraszania atomowego zalezny od sktadu badanej stali.

Czynnik temperaturowy e”2m uwzglednia wptyw Sredniego kwadratu ampli-
tudy drgan termicznych atoméw sieci w kierunkach prostopadtych do ptasz-
czyzn odbijajacych na natezenie promieniowania ugietego.Czynnik ten okres-
lony jest wzorem:

e-2M _ e-2B (¢S$7h-)2 ®)

Wartos¢ B mozna obliczy¢ na podstawie wzoru podanego w licznych tabli-
cach [13] -

Wartos¢ czynnika absorpcyjnego stuszna jest tylko dla metody dy-
fraktometrycznej. Liniowy wspétczynnik absorpcji (A dla danej diugosci fa-
li zalezy od sktadu chemicznego austenitu i martenzytu. Na og6ét+ przyjmuje
sie dla obydwu faz jeden liniowy wspétczynnik absorpcji obliczany na pod-
stawie Sredniego sktadu stali. Jest to jednak zatozenie o tyle zawodne,
na ile mozliwa jest segregacja pierwiastkow stopowych.

Réwnanie (1) mozna zapisa¢ osobno dla austenitu i osobno dla martenzy-
tu, przyjmujac dla tych faz odpowiednie wartosci wszystkich czynnikoéw
(oprécz k) i oznaczenia 5 i Ot:

IX =
(D)

ly » Py . Vy

Poniewaz w sktadzie badanej stali narzedziowej stopowej do pracy na
zimno wystepujag wegliki, dlatego przyjmuje sie, ze:

VX + VS + \ " 100% @)

gdzie:

VW - odpowiednio udziaty objetoswiowe martenzytu, austenitu i
weglikow w stali.

Z réwnan (6) i (7) otrzymuje sie wzér okreslajacy objetosciowy udziat
austenitu w stali:

Ir
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gdzie i

Rentgenograficzng metode analizy iloSciowej austenitu opracowang przez
lIverbacha i Cohena [11] udoskonalili liczni jej pOzniejsi uzytkownicy i
swrécili uwage na szereg czynnikéw, ktdére utrudniaja analize i wptywaja
na jej doktadnos¢, Do czynnikéw tych zaliczone sa: mikroabsorpcja, ekstyn-
kcja, wielkos¢ ziarna, uprzywilejowana orientacja ziarn i stan powierzch-
ni probki. Czutosé doktadnos¢ analizy mozna znacznie poprawié¢ przez do-

i
i wykorzystanie optymalnego dla danych warunkéw zesta-

bér promieniowania
wu linii interferencyjnych. Szereg prac dotyczacych powyzszej metody wy-
czerpujaco omawia wpdyw wymienionych czynnikéw i podaje oryginalne sposo-
by ich eliminowania oraz polepszenia wykrywalnosci i podnoszenia dok#ad-
nosci [14+16].

Zaleznos¢ pomiedzy wzglednym natezeniem linii interferencyjnych a u-
dziatem objetosciowym fazy w prébce wyrazona réwnaniem (1) zostata wypro-
wadzona przy zatozeniu statystycznie przypadkowej orientacji ziarn. Uprzy-
wilejowana orientacja ziarn zmienia prawdopodobienstwo znalezienia sie da-
nych ptaszczyzn w potozeniu spedniajacym warunek interferencji, a tym sa-
mym zmienia natezenie caltkowite wigzki odbitej i powoduje bkad analizy i-
losciowej. Jedynym mozliwym do praktycznego zastosowania sposobem wyelimi-
nowania wptywu tekstury jest oparcie analizy na pomiarze natezen mozliwie
duzej liczby linii interferencyjnych martenzytu i austenitu rejestrowa-
nych przy szybkim ruchu obrotowym prébki w ptaszczyznie naswietlania.

3. Materiat i1 metodyka badan

Badania rentgenogrsificzne przeprowadzono na stali narzedziowej stopo-
wej do pracy na zimno o sktadzie chemicznym podanym w tablicy 1.

Tablica 1
Sk#ad chemiczny badanej stali
Gatunek Sk¥ad chemiczny %
stali c Mn Si P S Cr
NCH0 1,70 0,42 0,39 0,023 0,027 11,51

Prébki do badan wykonane z pretéw walcowanych o Srednicy okoto 25 mm
austenityzowano przy temperaturach 950°C, 1050°C i 1150°C w czasie 0,5
godziny, a nastepnie odpuszczano przy temperaturach 150, 200, 250, 300,
400 1 450°C w ciggu 2 godzin. Austenityzowani« prébek przeprowadzono w
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piecu PSK-1 z elektronicznym regulatorem temperatury, natomiast pozostate
zabiegi obrébki cieplnej wykonano w piecu muflowym PEM-2.

Badania rentgenowskie dyfraktometryczne przeprowadzono na proébkach pkas-
kich o wymiarach 3x10x30 mm, obrobionych cieplnie. Dla prébek odpuszczo-
nych badania wykonano tylko dla temperatury austenityzacji 950°C. Powierz-
chnie proébek szlifowano mechanicznie, a nastepnie polerowano elektroli-
tycznie celem usuniecia odksztatconej warstwy powierzchniowej.Na tak przy-
gotowanych proébkach przeprowadzono jakosSciowa analize wystepujacych faz i
ilosciowg analize fazowg austenitu szczatkowego.

Zawartos¢ weglikéw w stali okreslano droga elektrolitycznej ekstrakcji
faz ze stali.

Badania rengenograficzne przeprowadzono na dyfraktometrze JDX-7S Ffirmy
Jeol. Stosowano promieniowanie filtrowane, ktérego zZrodtem byta anoda ko-
baltowa zasilana napieciem 40 KV, przy natezeniu 20 mA. Do ilosciowej ana-
lizy uzyto licznika scentylacyjnego zasilanego napieciem 1050 V, rejestru-
jac graficznie natezenie promieniowania odbitego od ptaszczyzn (110)oC i
(111)J3 w Ffunkcji 2®, przy szybkosci licznika 1/16° na minute i szybkos$-
ci tasmy 300 mm/h. Dla kazdej probki wykonano trzy zapisy dyfraktometrycz-
ne, a kazdy zapis planimetrowano pieciokrotnie. 1los¢ austenitu obliczono
w oparciu o kazdy zapis z osobna, a nastepnie obliczano wartos¢ $rednig z
trzech zapiséw. Wartosci czynnikéw réwnania (2) tworzacych wspétczynnik P
obliczono zgodnie ze schematem podanym w pracy Karpa [16] i podano przy-
ktadowo w tablicy I1I.

Tablica 11

Wartosci czynnikéw potrzebnych do obliczenia wspétczynnika P w réwnaniu
(@ dla reflekséw austenitu i martenzytu

9 a
1 e-2M
hkl f F2 =
pcl  [A] V2 p (P.L P o

111 25,61 3,586 4.72.10“4 14,34 3288 8 8,260 0,96 98,5
1,335
110 26,11 2,872 1.784.10""~ 14,24 810 12 7,910 0,96 131,6

Wykrywalnos¢ austenitu szczatkowego zastosowana metoda dyfraktometrycz-
ng wynosi 3v4$, natomiast doktadnos¢ analizy wynosi 3r5% bezwzglednych.

Dla jakosciowej analizy fazowej wykonano zapisy dyfraktometryczne w du-
zym zakresie katowym. Poszczeg6lnym liniom na dyfraktogramach przypisano
odpowiadajace iﬂ wartoéci adlegtosci miedzyptaszczyznowych dOiEK na ﬂ?d‘
stawie tablic [17)- wartosci te poréwnywano, celem identyfikacji faz , z
rentgenowskimi diagramami wzorcowymi wybranymi z kartoteki ASTM [i«].
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4. Oméwienie wynikéw badan

Na podstawie jakosciowej analizy fazowej w badanej stali po hartowa-
niach i odpuszczaniach az do temperatury 400°C zidentyfikowano linie po-
chodzace od martenzytu, austenitu i weglikéw typu MACA.

Procentowg zawarto$¢ austenitu szczgtkowego z uwzglednieniem zawartos$-
ci weglikéw obliczono na podstawie wzoru (8). Uzyskane wyniki ilosci au-
stenitu szczatkowego wraz z iloscig weglikéw w zaleznosci od temperatur
austenityzowania i odpuszczania przedstawiono w tablicach Il i IV.

Tablica 111

Zawartos¢ procentowa weglikéw i austenitu szczatkowego
w zaleznosci od temperatur austenityzowania

Temperatura austenityzowania °C 950 1050 1150
Zawartos¢ weglikéw - Vw, % 15,3 12,6 10,8

Zawartos¢ austenitu - Vy % 12,2 28,1 51,7

Tablica IV

Zawartos¢ procentowa weglikéw i austenitu szczatkowego w zaleznosci od
temperatur odpuszczania

Temperatura odpuszczania °C 150 200 250 300 400 450
Zawartos¢ weglikéw - Vw, % 15,4 15,6 15,8 15,9 16,0 16,4
Zawartosé

austenitu - V_, % 12,2 12,1 11,9 11,8 11,6 -

Na rysunkach 1a, b, c, d przedstawiono przyktadowo dyfraktogramy stali
NC1C po hartowaniu i odpuszczaniu.

Z tablicy 11l i 1V wida¢, ze zawartos¢ austenitu w prébkach zmienia sie
w zaleznosci od sposobu ich obrébki cieplnej. W miare podwyzszania tempe-
ratury austenityzacji zwieksza sie ilos¢ austenitu szczatkowego z 12,2%
po hartowaniu z 950°C do 51,7% po hartowaniu z temp. 1150°C. Podwyzszenie
natomiast temperatury odpuszczania stali powoduje rozktad austenitu szczgt-
kowego tak, ze na rentgenogramach proébek odpuszczonych przy temp. 450 °C
nie stwierdza sie reflekséw fazy 5 e

Ilosci austenitu okreslone dla poszczegélnych prébek z réznych tempera-
tur odpuszczania réznig sie nieznacznie i mieszczg sie na ogdét w zakresie
powtarzalnosci pomiaréw. Przeprowadzone badania potwierdzity w pedni przy-
datnos¢ dyfraktometrycznej oceny wyznaczania ilosci austenitu szczatkowe-
go w stali NC10, zawierajacej znaczne ilosci weglikéw stopowych. Nie. wyma-
ga ona zastosowania dodatkowych wzorcoéw i dzieki temu umozliwia doktadne
i rzeczywiste okreslenie badanej fazy. Obliczenie czynnikéw wystepujgcych
w réwnaniu (2) pozwala na znaczne skroécenie czasu analizy badanych proé-
bek z danego gatunku stali.



c)

°0

Rys. 1. Dyfraktograray stali NC10

po hartowaniu w temp. 950°C, p _ po hartowaniu i odpuszczaniu w temp. 200°C, ¢ - po hartowaniu i od-
puszczaniu w temp " 300 C, d - po hartowaniu i odpuszczaniu w temp 450°C
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PEHTrEHOrPA$SHIECKHE KOJHHECTBEHHLIM METO# OnPESEJIEHUH OCTATOHHOrO AYCTEHHTA
B HHCTPYMEHTAJIbHHX JIEITIPOBAHHHX CTAJIHX &JIH PABOTH B XOJIOJHHX yCJIOBHfIX

Pe3 0Ome

B padoie oficyacfleno BO3fleftcTBHe ocTaiOHHoro aycTeHHTa Ha CBOflcTBa Jierapo -
BaHHtix CTalieit, a laicsce npe,u,CTaBjieHO jHtlJpaKTOMeTpHHecKuM MeTOfl opeHKH ocTa-
TOHHoro aycTeHHTa b ciara HC 10 nocae lepuHHecxoa oSpafioiKH npoBefleHHue hec-
crefloOBaHHa no”"TBepAHIJiH nojiHye npHroflHOCTb npe~”cTaBlieHHoro Meio.ua b cipyKTyp-

HOM aHanH3e BhICOKOJie THpOBaHHHX HHCTpyMeHTalJlbHHX CTajieft.
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A QUANTITATIVE X-RAY METHOD FOR DETERMINING THE RESIDUAL AUSTENITE
IN ALLOYED TOOL STEELS FOR COLD WORK

Summary

In this work the influence of. residual austenite on the properties of
alloyed steels and the method of diffractometer estimation of residual au-
stenite in steel NC10 after heat treatment have been presented. Full usa-
bility of the above mentioned method in the structural analysis of hihg-
alloyed tool-steels has been given.



