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OCENA ZAWARTOSCI FAZY @ W DWUFAZOWYCH STOPACH TYTANU

Streszczenie. W pracy opisano zastosowanie metody rentgenow-
skiej do ooeny ilosciowej fazy w dwufazowych stopach tytanu
OfF + fi.

Dla poréwnania prowadzono takie same badania z zastosowaniem
metod metalografii iloSoiowej.

Uzyskane wyniki potwierdzity w pedni przydatnosé¢ metody rentge-
nowskiej w analizie strukturalnej stopéw tytanu.

1. wstep

W ostatnich latach znacznie rozszerzyty sie dziedziny zastosowania sto-
péw tytanu w charakterze konstrukcyjnych, zarowytrzymadtyoh i odpornyoh na
korozje materiatow.

Klasyfikujgc stopy tytanu na podstawie ich struktury mozna je podzielicé

na trzy podstawowe grupy:
L
- stopy Of ,

- stopy Of + jb,
- stopy [b-

Najliczniejsza grupe stopéw tytanu stanowig szeroko stosowane w przemy-
Sle nisko-, $rednio- i wysokostopowe dwufazowe stopy Of + [>Charakteryzuja
sie one bardzo wysokimi wkasnosoiami wytrzymatosciowymi (Rm ~ 1200 MPa) i
mozliwosScia dalszego umaoniania w procesach orbdébki oieplnej (utwardza-
nie dyspersyjne). Szerokie wykorzystanie stopéw tytanu bydoby niemozliwe
bez rozszerzania ich produkcji i bez znaoznyoh osiggnie¢ w dziedzinie me-
taloznawstwa stopéw tytanu.

Badania motaloznawczo [i—3J pozwolidy na ujawnianie przemian fazowych,
ustalenie zwigzkéw pomiedzy mikrostrukturg a wkasnosoiami 1 opracowanie
podstaw obrébki oieplnej. Intensywnos$¢ umacniania stopéw Ti zalezy od za-
wartosci pierwiastkéw stopowych, struktury i ilosci Oraz stopnia dysper-
sji umacniajacyeh faz fi].

Wiadomo, ze sk#ad fazowy dwufazowych stopéw tytanu w zaleznosci od pa-
rametrow obrobki cieplnej moze zmienia¢ sie w bardzo szerokich granicach
przy tym samym skdadzie ehemioznym stepu. Zwigzane to jest ze zmianami w
rozdziale pierwiastkéw stopowych pomiedzy poszczegélne fasy OFi & .
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Whasnosci wytrzymatosciowe dwufazowych, stopéw tytanu zalezg przede wszy-
stkim od procentowej zawartosci faz, przy czym o whkasnosciach plastycz-
nych decyduje obecno$¢ w strukturze stepu pierwotnej fazy O( .

Stopy tytanu w poréwnaniu z innymi materiakami konstrukcyjnymi charak-
teryzuja sie oatym szeregiem szozegdlnyoh przemian, a niektdére z przemian
mozliwe sg do zbadania tylko w oparoiu o metody rentgenowskie,Do iloscio-
wego okreslania zawartosci fazy w dwufazowyoh stopaoh tytanu stosuje sie
kilka metod, z ktdérych najwazniejsze to: metalograficzne, rentgenowskie i
elektrochemiczne [™>5) .

V praoy badano mozliwos¢ zastosowania metody dyfraktometryoznej do ilo-
Soiowej analizy fazy (@ w dwufazowyoh stopaoh tytanu.

Z. TEORETYCZNE PODSTAWY METODY BEZPOSREDNIEGO POROWNANIA

Metoda bezposredniego poréwnania, zaproponowana przez Averbaoha i Co-
hena [6], jest wygodng metodg okreslania ilosoiowego sk#adu fazowego ukia-
déw dwufazowyoh. Zakkada sie w tej metodzie, ze jedna z faz jest wewnetrz-
nym wzorcem dla drugiej fazy. Metoda ta opiera sie wprost proporo jonalrte i
zaleznosoi oswietlanej objetosoi fazy i oaltkowitej intensywnosci promie-
niowania ugietego na ptaszczyznach krystalografioznyoh danej fazy. Zalez-
nos¢ miedzy catkowita intensywnoscig | promieniowania ugietego pod katem
® na wybranych ptaszczyznach krystalografioznyoh danej fazy dla okreslo-

nych warunkéw ekspozycji podaje réwnanie (1)
i

i 0o -2M _
I =K- F*p (L-P.)e A ®)V, )
\%
gdzie:

F - ozynmnik. struktury dla komérki elementarnej,

v - objetos¢ komérki elementarnej rozpatrywanej fazy,

=] — ozynnik krotnosci ptaszczyzn sieciowy,eh,

@ .p.) — czynnik Lorentza - polaryzacyjny,

e_2M - ozynnik temperaturowy Debye - Vallera,

A(®) - ozynnik absorboyjny,

0 - kat Bragga,

K - wartos$¢ stata dla danyoh warunkéw ekspozycji, niezalezna

rodzaju i ilosci uginajgoej fazy oraz od potozenia wybranych
linii dyfrakcyjnych. Znajomos$¢ wartosoi tej stalej jest po-
trzebna jedynie w przypadku okreslania intensywnosci bezwzgled-
nych.

Réwnanie (.I) mozna zapisa¢ osobno dla Ti -0of i Ti- ® . Z réwnan tyoh,
przy zatozeniu, ze:

@
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gdzie:

Xy>v@ _ «dziaty objetosciowe odpowiednio fazy QFi J w stopie, otrzymu-
je sie roéwnanie okreslajace udziat fazys

v t - io<X, 3)
1+Cr
| &3
gdzie: C = »-i- (9]
i o) -2M
R = 7 p (L.P.)e AC0). G)

Ponizej oméwione zostang czynniki wystepujace w réwnaniu ()tpotrzebne
do obliczenia wartosoi R(5). f

V przypadku metody dyfraktOmetrycznej z uzyciem krystalicznego mono-
ohromatora czynnik Lorentza - polaryzacyjny dany jest wzorem:

(L.P) = «°°%»228 ®)
sin ® .oos S

0e - kat Bragga dla ptaszczyzn uginajacych monochromatora.
Czynnik strukturalny aa postac:

Frkr = fn«2;Bi(hUn +~  + Ivn”, )
n=1
gdzie:
f - czynnik rozpraszania atomowego, zalezny od rodzaju atomu badz jo-
nu znajduggoage sie w wezle sieci krystalicznej,
if - ilos¢ weztoéw sieoi w komoérce olomoatarndd.

Czynnik rozpraszania atomowego okreslony jost wzorem zamieszozonym mie-
dzy innymi w "'Sprawoozniku"” Mirkina [7] :

. (AFi)2
[l mfo +Af~ o @®)

w ktérym F oznacza czynnik rozpraszania atomowego dla promieniowania o
duzo mniejszej diugosoi fali niz ddugosé fali odpowiadajaca krawedzi ab-
sorpoji K pierwiastka rozpraszajgcego promieniowanie,Af",AfE - popraw-
ki uwzgledniajace oddziatywanie poziomu K atomu pierwiastka rozpraszaja-
cego promieniowanie. Czynnik temperaturowy e_ZM uwzglednia wpdyw osoyla-

ormioznyoh atoméw na intensywnos$¢ catkowita promieniowania ugietego.
Czynnik ten jest okreslony wzorem:

/msin®\ 2
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Wartos¢ B oblioza sie ze wzoru podanego w wielu podrecznikach ~7,s].
Czynnik absorpcyjny A( ® ) podany jest wzorem:

«e> m W . <>
gdzie:
fi - Sredni liniowy wspédczynnik absorpoji,
0 - kat padania promieniowania na proébke.

W przypadku metody dyfraktometryoznej jj=® , a wieo a(0) =

Do czynnikéw, ktére utrudniaja analize i wptywajg na jej doktadnosé za-
licza sie takie czynniki, jak: mikroabsonpoja, ekstynkcja, wielkos¢ ziar-
na, tekstura i stan powierzohni proébki. Czutos¢ i dokkadnosé¢ analizy moz-
na znacznie poprawi¢ przez dobdér promieniowania i wykorzystania optymalne-
go dla danych warunkéow zestawu linii interferencyjnych. Szereg prao doty-
ozacyoh powyzszej metody wyczerpujgaco omawia wpdyw wymienionych czynnikéw
i podaje oryginalne sposoby ich eliminowania oraz polepszenia  wykrywal-
nosci i podnoszenia doktadnosoi ”9].

3. MATERIAL 1 METODYKA BADAN

3.1. Materiat do badan

Badania prowadzono na proébkach trzeoh réznyoh dwufazowych stopéw tyta-
nu X+ jp, réznigcych sie zawartosciag pierwiastkéw stopowych, szczegélnie
stabilizatoréw fazy pp(Mo, V, Cr, Fe, Mn). Skd#ad ohemiozny stopow przed-
stawiono w tablicy 1.

Probki do badan pobierano z pretéw waloowanyoh o srednicy 0,016 m.
1 -

Tablioa 1
Sk#ad ohemiozny badanych stopéw
Gatunek Sk#ad ohemiozny, [£]
stopu Al Mo v Mn cr Fe
0T-k 3,64 - - 1,82 - m 0,09
VT 3-1 6,02 2,22 - 0,01 1-43 0,37
VT-22 4,72 4,30 4,60 0,02 0,86 0,89

3.2. Badania rentgenowskie

Kat 0 wyznaczano metodg maksimoéw, apFeksyraujqo wierzchotek krzywej dy-
frakcyjnej parabolag i obliczajagc jej maksimum. Obliczajac czynniki F 1 p
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postuzono sie wskazéwkami zawartymi w [7«10j, leoz nie uwzgledniano wpty-

wu dodatkéw stopowych ra. wartosé czynnika .

Obliczenia czynnika Lorentza - polaryzaoyjnego wykonano wg wzoru (6),
gdzie cgca 22,48°, jako te w badaniach uzyto noncohronatora, w ktérym pro-
mienie uginaty sie na ptaszczyznach -j200 Admonokrysztatu LiF (d = 2,014 Si).

Przyjeto, ze wartosci czynnikéw! absorpcyjnego i temperaturowego sa ta-
kie same obu faz. Zatozenie to jest jednak o tyle zawodne, o ile mozliwa
jest segregacja pierwiastkéw w materiale.

Pomiary wykonano na dyfraktometrze rentgenowskim JDX - 7 S firmy JEOL,
posiadajacym pionowy uk¥ad ogniskowania oraz podwéjny ukdad szczelin Sol-
lera. ¥ pomiaraoh przyjeto stale jednakowy ukdad szczelin ograniczajgoyoh
wigzke promieni rentgenowskichj szczelina wejsciowa 1°, szczelina odbior-
cza 0,1 mm, przeciwzakdtdceniowa 1° oraz szczelina wejSciowa monoohromato-
ra 0,1 mm. Zr6dkem promieniowania byda lampa miedziana praoujgoa przy na-
pieciu 35 kV i pradzie 44 mA, a detektorem licznik scyntylacyjny zasilany
napigeoiem 1050 V.

" Rejestrowano graficznie natezenie promieniowania odbitego od pkiszozyzn
12~ i jaooj®, w Ffunkcji 20 przy szybkosci obrotu licznika (e.=)°/min.
®) i azyt>kosol przesuwu tasmy rejestratora 0,6 m/h.

Pomiar dla kazdego stopu wykonano czterokrotnie, kazdorazowo wyjmujac
prébke z uchwytu dyfraktometru w oelu zmniejszenia wpdywu ewentualnej nie-
jednorodnosci materiatu.

Natezenie linii dyfrakcyjnych mierzono jako pole pod krzywymi dyfrakcyjny-

mi przy uzyciu planimetru biegunowego. Kazda linie planimetrowano piecio-

krotnie. Przykfady rentgenograméw badanych stopéw przedstawia rys. 1._War-

tos¢ wspétczynnika mC obliczano zgodnie ze schematem podanym w rozdziale

2, z tym ze objetos¢ komérki elementarnej wyznaozano dla kazdego stopu osob-

no (tabl. 2),

Chogo zaobserwowa¢ wpdyw dodatkéw stopowyoh na wartos¢ wspoétozynnika C a

tym samym i na dokdadnos$¢ pomiaru, obtiozenia wykonano uzywajac wspodczyn-

nikéw C, wyznaczonych dla kazdego stopu osobno, a nastepnie uzywajac Sred-

niej wartosci C.

Wyniki obliczeh podano w tablioy 3.

3.3. Badania metalografiozne

Obserwacjo mikrostruktury badanych stopéw przeprowadzano na mikroskopie
Swietlnym firmy Reiohert typu MeF-2. -
Préobki trawiono w odczynniku Krolla o skkadzie: 2 ml HF, 10 ml HNOj i 88
ml HgO. Przykdady mikrostruktur badanych stopéw przedstawiono na rysun-
kach 2-4.

Struktura stopu 0T-4 skdada sie z drobnych ptytek fazy (piemna), ro-
ztozonych bardzo nieréwnomiernie w osnowie fazy OF (rys. 2).
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Rys. 1. Dyfraktogramy linii <90 i {a00L badanyoh stopéw tytanu
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HT-22

hkl

012<
200p

012*
200"

012<*

012/b

26,530
28,591
26,651
28,473
26,631
28,598

Wartosci czynnikéw koniecznych do obliczenia wspélozynnika C

sin0

0,44667
0,47856
0,44855
0,47675
0,44825
0,478662

w réwnaniu (3) dla badanych stopow

sin®

A f

0,2899 12,705
0,31065 12,193
0,2912 12,705
0,3095 12,193
0,2910 12,705
0,31072 12,193

Zawartos¢ fazy P w badanych stopach tytanu

C C

F2

161,42
594,68
161,42
594,68
161,42
594,68

o 0 o o

©

()]

L.P.

6,580
5,718
6,580
5,718
6,530
5,718

1
2

\%
8,11x10"**
8,99x10-I*
8,35x10
8,78x10"" ">
8, 30x10**
8,99x10~¥

Tablica 2

R C = I~
6,892
0,3759
18,3348
7,092
0,3957
17,923
"7,055
0,3843
18,3593
Tablica 3
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Stop ¥T 3-1 posiada réwnoosiowg strukture bardzo drobnych, wydzielen fazyc?
(asna) w osnowie fazy e (rys. 3).

W przypadku stopu WT - 22 w osnowie fazy (@(Jasna) obserwuje sie drobne,
iglaste wydzielenia (fazy of , réownomiernie roztotone w osnowie (rys. 4).

Rys. 2. Mikrostruktura stopu O0T-4, Rys. 3. Mikrostruktura stopu WT3-1
mikroskop $Swietlny, pow. 500 X mikroskop $Swietlny, pow. 500 X

Nastepnie probki dotrawiano w od-
czynniku do gltebokiego trawienia (10z.
HF, 2 oz. HHO™, 30 oz. HgO) w oelu
dokonania pomiaréw ilosciowych zawar-
tosci fazy @metoda punktowag [j2] na mi-
krofotografiach wykonanych na mikro-
skopie skaningowym JSM-51, przy na-
pieciu przyspieszajacym tO kV i powiek-
szeniu 3000 z.

Do mikrofotografii o wymiarach 9 x
14 om (powiekszenie catkowite 3000 X)

Rys. 4. Mikrostruktura stopu przykfadano siatke punktowg z N = 504

WT-22, mikroskop swietlny,pow. punktami. Dla kazdego stopu pomiaréw
500 x dokonano na 10 mikrofotografiach wy-
konanych z losowo wybranych miejsc

prébki, ¥ metodzie tej estymator objetosci wzglednej wyraza sie stosun-
kiem punktéw trafialgoyoh w czastki W do catkowitej liczby punktéw rzuca-
nych.

Ponadto udziat objetosciowy fazy [bwyznaczano przy zastosowaniu automaty-
cznego analizatora obrazu typu Epiguant sprzezonego z mikroskopem Swie-
tinym.

Dla kazdego stopu dokonano analizy 10 pél o wymiarach 0,4 x 0,4 mm, przy
powiekszeniu 500 x . Wyniki tyoh dwéoh niezaleznych okreslen wzglednego u-
dziatu objetoseiowego fazy jo przedstawiono w tablicy 3-
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h. OMOWIENIE VYNIEOV BADAN

Procentowg zawartos¢ fazy jpw dwufazowych stopach Ti obliczano na pod-
stawie wzoru (3). Z tablic 1 i 3 wynika, Ze ze wzrostem zawartosci stabi-
lizatoréw fazy p (Mo, V, Cr, Mn, Fe) wzrasta w strukturze udziat fazy b .

Poréwnanie wynikéw trzech réznych metod okreslania zawartosci fazy ib
w strukturze wskazuje pedng przydatnos¢ metody rentgenowskiej i metody
punktowej do tyoh celdéw.

Wyniki uzyskane w oparciu o te metody réznig sie stosunkowo nieznaoznie
i réznice te mieszcza sie w granicach btedu pomiaru tyoh metod. Wyzsze za-
wartosci fazy b uzyskane w oparciu o metode punktowg w poréwnaniu z meto-
da rentgenowska nalezy tdumaczy¢ tym, ze w metodzie punktowej nie uwzgled-
niono obeonosoi bardzo drobnych wydzielen wtdérnej fazyoew obrebie fazy A,
powstatyoh na skutek rozpadu metastabilnej fazy {pw prooesie chtodzenia
po przerdbce plastycznej. Widoozne sg one jako jasne wydzielenia w obre-
bie fazy @ (szara) na rys. 5.

Nieuwzglednienie tego fajctu, powo-
duje, ze wyniki metody punktowej na-
lezy traktowac¢ jako zawyzone. Boznica
w udziatach objetosciowych fazy [b, wy-
znaozonyoh metoda punktowg i rentge-
nowska, moze by¢ traktowana jako pro-
centowa zawartos¢ wtérnej fazy af. Ma
to szczegbélne znaczenie, poniewaz wy-
dzielenie wtérnej fazy o w obrebie
fazy p stanowi o umocnieniu stopu.

Poréwnanie wynikéw uzyskanych za
pomoca dwéch pierwszych metod z wyni-
kami uzyskanymi w oparciu o automaty-
czng analize obrazu na urzadzeniu Epi—
quant (tabl. 3) wskazuje na nieoelo-
wos¢é stosowania tej ostatniej dla rozpatrywanego przypadku.

Przy obecnos$ci w strukturze stopu bardzo drobnych wydzieleh fazy b i
matej zdolnosci rozdzielczej mikroskopu Swietlnego nie zaleca sie stoso-
wania tego urzadzenia w przypadku analizowanych stopéw.

Przeprowadzone badania potwierdzity w pedni przydatnos¢ dyfraktometry-
cznej oceny zawartosci fazy i w strukturze dwufazowyoh stopéw tytanu. Z
tablioy 3 wynika, ze udziaty objetosSciowe wyznaozone przy uwzglednieniu
wspétczynnika,. C, liczonego dla kazdego stopu osobno i Jako wartos¢ Sred-
nia dla wszystkich trzech stopéw réznig sie bardzo nieznaoznie. Wynika z
tego uniwersalnos¢ réwnania (3) i mozliwos¢ stosowania go dla wszystkioh

Rys. 5. Mikrostruktura stopu
VT 3-1, mikroskop skaningowy,
pow. 3000 x

stopéw dwufazowyoh niezaleznie od skkadu ohemieznege stopu. V ten sposoéb
bardziej celowe jest stosowanie metody dyfraktometrycznej niz metody punk-
towej z uwagi na mniejsza praooehtonnosd tej pierwszej. Dla pednego scha-
rakteryzowania struktury zaleea sie stosowac¢ obydwie metody réwnoczesnie.
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5. WNIOSKI

a. Metoda dyfraktometryozna jest optymalng metoda wyznaczania udziatu
objetosciowego fazy #.

b. Przy wyznaczaniu udziatu objetosciowego fazy bfla wszystkioh stopéw
dwufazowych proponuje sie wykorzystywaé¢ réwnanie (3):

1+ 0,3853
\Y%
0. Metoda punktowa w oparciu o zdjecia wykonane przy duzym powieksze-
niu moze réwniez stuzy¢ jako metoda wyznaczania procentowej zawartosci fa—
zy P i Jest oennym uzupednieniem.

d. Ze wzgledu na mata zdolno$¢ rozdzielcza mikroskopu $Swietlnego i obec-
nos$¢ w strukturze stepu bardzo drobnych wydzielen fazy nie zaleca sie
stosowa¢ w przypadku badanych urzadzen typu Epiguant do wyznaczania zawar-
tosci faz.
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PEHTrEHOCTPyKTyPHiift AHAJIH3 COfIEEEAHHH |b-<&A3il
E iByXPASHHX THTAHOBHX CIMABAX of+ s

CoaepxaHne j5(J)aH onpeAejnwiH Ha ooaoBaHH oocTaBjieHHH HHTerpaxtHHX HHieH-
OHBHOOTeft peHTreuoBCKHX jihhhS ~012jof-Ti a |200] |b-Ti, oth@c@hhhx oooiBei-
ciBeHHO k TeopsiH-gqeckHM 3HaHeHHHM HHTeHCHBHOCieM 9Thx xhhhS, HOayHeHHHX pao-
geTHHM nyieii.

Jinn paoneia coflepxaHHH {?>-$a3bi no oiHomeHHio k 3KO0TpeMaxBHHX aHa“eHHHM hh-

leHOHBHOOiea 17 a 17~ China nonyneHa $opM yjia.

THE APPLICATION OF RENTGENOSTRUCTURAL METHOD
TO CALCULATE VOLUME FRACTION ( -PHASE
IN THE TITANIUM ALLOYS OF+ @

t g

Summary

The paper is in two parte. The first develops the formulae and method
neded to calculate volume fraction f)-phase in the titanium alloys Cf+

The seoond part describes the application of the renrgenostruotural me-
thod to three different titanium alloys of+ fb. The prooedure outlined here
is most favorably to all two-phases titanium alloys of+ [b.



