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ZASTOSOWANIE MIKROSKOPII, ELEKTRONOWEJ
DO OCENY ILOŚCIOWEJ FAZY WĘGLIKOWEJ W STALI 26H2MF

Streszczenie. W praoy opisano zastosowanie metody replik 
ekstrakcyjnych do oceny ..ilościowej fazy węglikowej w stali 
26H2MF. Zbadano wpływ różnych rodzajów obróbki oieplnej na para
metry rozkładu fazy węglikowej jak również wpływ tyoh parametrów 
aa własności badanej stali. W oparciu o uzyskane wyniki ustalono, że optymalną obróbką cieplną dla badanej stali Jest ulepszanie 
cieplne.

1. WSTĘP

Jednym z głównyoh czynników deoydującyoh o własnościaoh stali typu Cr- 
Mo-V jest faza węglikowa a ściślej rodzaj, ilość, wielkość, kształt i roz
mieszczenie węglików w osnowie. Dotyohczasowe informaoje o oharakterze i 
wielkości wpływu tyoh czynników mają na ogół charakter jakośoiowy [i].

Wyznaozenie obiektywnych ilośoiowyoh zależności pomiędzy parametrami 
ilośoiowymi węglików a własnościami wymaga opraoowania odpowiednich metod 
ooeny ilośoiowej fazy węglikowej. We współczesnej praktyoe metalograficz
nej dąży się do zastępowania metod porównawczyoh pomiarami geometryoznyoh 
parametrów mikrostruktury. Należy sądzić, że tylko przy ilośoiowej ooenie 
mikrostruktury można znaleźć śoisłe zależności pomiędzy mikrostrukturą a 
własnościami oraz pomiędzy mikrostrukturą a parametrami teohnologioznymi 
prooesu wytwarzania.

Ocena ilościowa mikrostruktury nie zawsze Jest możliwa przy zastosowa
nia metod mikroskopii świetlnej. W przypadku występowania bardzo małychOwydzieleń rzędu 10 ł 20 . 10 m istnieje konieoznośó zastosowania do te
go celu metod mikroskopii elektronowej a tym samym opraoowania odpowied
nich metod praoy. Metoda replik ekstrakcyjnych znalazła zastosowani« w_oprzypadku oząstek o wymiarach 10 -f 1000.10 m, natomiast w przypadku wy
dzieleń drobniejszych zaleoa się stosować metodę oienkioh folii. Dokład
niejsze opisy obydwu metod zawierają odpowiednie monografie [2 i  j].
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2. MATERIAŁ DO BADAŃ

Badania przeprowadzono na próbkaoh stali gatunku 26H2MF po ciągnieniu
(a ) i po obróbce cieplnej. Przeprowadzono dwa warianty obróbki cieplnej:
- hartowanie 1163 K/olej i odpuszozanie 923 K/9000 s (b ),
- podwójne normalizowanie (1253 i 1213 K) i odpuszozanie 963 K/9000 s,(c).

3. METODYKA I WYNIKI BADAŃ

3.1. Parametry rozkładu fazy węglikowej
Badania ilościowe fazy węglikowej w stali 2ĆH2MF dla stanu A,B i C wy

konano na mikroskopie elektronowym transmisyjnym JEM - 100B techniką re
plik ekstrakoyjnych węglowych oraz cienkich folii. Przy opraoowaniu meto
dy ooeny parametrów rozkładu węglików oparto się na modelu matematycznym 
opraoowanym przez Ashby’ego i Ebelinga [2].

Rys, 1. Mikrofotografia repliki Rys. 2. Mikrofotografia replikiekstrakcyjnej dla stanu A ekstrakcyjnej dla stanu B

Rys. 3. Mikrofotografia repliki ekstrakcyjnej dla stanu C
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Na mikroskopie elektronowym wykonano szereg mikrofotografii z różnyoh 
losowo wybranyoh miejsc na replikach.

Rozkłady wielkości cząstek przedstawiono przykładowo na mikrofotogra
fiach wykonanych przy małych powiększeniach (rys. 1fc3). Następnie pod po
większalnikiem obraz z klisz powiększono do 100_0©0 x i dokonywano pomia
rów średnio wyekstrahowanych cząstek. Z uwagi na to, że węgliki posiadały 
kształt soczewkowaty dla stanu B i C oraz spłaszozonej kuli w przypadku 
stanu A, mierzono dwie średnice — dłuższą d̂  i prostopadle do niej w 
najszerszym miejscu średnicę dg. Po zliczeniu cząstek i pomiarze wielko
ści średnic pogrupowano wyniki w szeregi wymiarowe, otrzymując rozkład em
piryczny średnic rzutów, cząstek d̂  (rys. *ł-6). W oparciu o uzyskane roz
kłady wielkości średnic d̂  orafe korzystając z odpowiednich wzorów [2,6j 
wyznaczono parametry rozkładu:

2- liczbę węglików na 1 mm powierzchni replik, N^,
- średnią arytmetyczną średnic węglików na płaszczyźnie, d̂  i w przestrze- 

n -̂1 »
- arytmetyczne odchylenie standardowe wielkości d̂  i odpowiednio ód^

i ó S 1,
- liozbę węglików w jednostce objętości, Nv ,
- liczbę węglików na jednostkę długości siecznej, N^,
- średnią odległość pomiędzy węglikami na losowej siecznej poprowadzonej

przez układ,
- średnią odległość pomiędzy węglikami na powierzohni, Â,
- średnią odległość pomiędzy węglikami w przestrzeni, % ,2 -- parametry rozkładu log-normal, 6 Ind i Ind.

20
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Rys. 4. Rozkład empiryczny średnio rzutów d1 dla stanu A
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Rys. 5. Rozkład erapiryozny średnio rzutów d1 dla stanu B
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Rys. 6* Rozkład empiryczny średnic rzutów d̂  ciła stanu C

Wyniki przeprowadzonych badań - pomiarów i obliczeń - zamieszczono w 
tablicy 1.

Na podstawie zliczeń węglików na znanej powierzchni repliki i porówna
nia z analogicznym parametrem tiry znaczonym na oienkioh foliaoh określono 
wartość współczynnika ekstrakcji oę . Okazało się, że współczynnik ten dla 
wszystkich przypadków wynosi około 1 i w związku z tym pominięto go w te
ku d&lszych obliczeń.
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Tablica 1

Parametry rozkładu fazy węglikowej
Parametry rozkładu . stan wyj

ściowy B ulepszanie 
0 ieplne podwójna normal!- 

zowanie i odpusz
czanie

dj [l0_® mj 59,98 + 1,57 9,60 + 0,2 16,29 + 0,33
6 d1 [10”8 mj 26,02 + 1 3,65 + 0 ,1 5 6,41 + 0,24
D1 [l0“8 mj 50,48 8,48 14,11

<5 D1 [108 m] 21 ,90 3,20 3,55
lnd^ 8,6131 6,8087 7,3238

6 2lnd^ 0,1882 0,1420
)

0,1548
Nl  [lOć m-1] 0,44 4 „60 2,51
Na [10 12 m-2] 0,697 46,05 14,987

*v [1018 m-3] 1,38 543,40 106,20

*L [10_8 -] 227,30 21,74 39,84

,Aa [IG"8 m] 59,89 7,37 12,92

[10 "8 *»] 50,20 6,79 11,91

r 0,85 0,73 0,76
a 0,49 0,40 0,38

b [l0~8 mj 6,97 1,23 2,02

N - liczba mie
rzonych 
cząstek

1050 1285 1400

3.2. Udział objętościowy fazy węglikowej

Na podstawie obliozonyoh i pomierzonych, parametrów rozkładu I, ód, i 
można określić udział objętościowy węglików ,,V bezpośrednio z repli

ki.
Udział objętościowy węglików o kształcie sferoidalnym jest wg [2] defi

niowany zależnością ( 1 ) :

Vv = f  DV v ( D > to’ (1 )
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gdzie;
*v (d ) ” ^un^°Ja rozkładu empirycznego średnio przestrzennyoh D. 

f (D) może być zastąpiona wielkośoią f(d) poprzez zależność (z);

fv(D) = JT ♦ = • f(d> (2)v d

Objętość cząstki o kształoie różnym od kulistego wg [3] dana jest za
leżnością (3) !

V = K ( ^ ć ^ d 2 ) ,  ( 3 )

gdzie: K - współozynnik kształtu, równy 1/2 dla cząstek o kształcie so
czewkowym i 2/3 dla oząstek o kształoie spłaszczonej kuli.

Ze wzoru (3) wynika, że aby obliozyó objętość cząstki o kształoie in
nym ni* kulistymnależy znać zależność typu d0 = f(d^).

Zależności te zostały określone na podstawie sporządzonych, tablio ko
relacyjnych w postaci równań regresji typu dg = ad1 + b (tahl. 1) wg me
tody opisanej przez Platta [7J • buża wartość współczynnika korelacji r 
świadozy o tym, że te dwie wielkości ze sobą stosunkowo dobrze korelują. 
Po uwzględnieniu powyższych zależności wyprowadzono drogą odpowiednich 
przekształceń matematycznych zależność ( k ) do określania wielkości Vv [8j.

Vv " K $ NA • |a(d? + + b d lJ*  W

Następnie sprawdzono jakiego typu są rozkłady empiryozne średnio rzutów 
oząstek d,|.

Z rysunków 446 wynika, że rozkłady te posiadają symetrię dodatnią, 00 
może wskazywać na to, że rozkłady te są rozkładami typu logarytmo-normal- 
nyoh. Te same rozkłady naniesione na wykres w układzie logarytmioznego po
działu na klasy przyjmują charakter rozkładów normalnyoh (rys. 7 ).

Potwierdzeniem tej hipotezy jest również rys. 8, z którego wynika, że 
skumulowana funkcja rozkładu log-normal średnic rzutów d̂  jest linią pro
stą.

Weryfikaoja tej hipotezy testem % ^ (chi kwadrat) potwierdziła równiat 
takie założenie. Ponadto w oelu sprawdzenia możliwości określania udziału 
objętościowego oząstek węglików metodą replik ekstrakcyjnych dla po
równania wyznaczono ten parametr w oparciu o metodę izolacji faz i okre
ślania gęstości izolatu metodą piknometryozną.

Wyniki obliczeń przedstawia tablica 2.
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Rys. 7. Porównanie rozkładów empirycznych, średnic rzutów d̂  przy logarytmioznyra podziale na klasy
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Rys,, 8. Skumulowana funkcja rozkładu logarytmo-normalnego średnio d. dlastanu B

Tablioa 2

Wpływ parametrów rozkładu na własnośoi stali
Parametr A B C
[10“9 m] 59,98 9,68 16,29

4
* o 00 3 1 , 
La, 1,38 543,40 106,2

5V v  [10~8 r a ] 50,2 6,79 11,91
Vv (izolat) [55] 8,45 ' 10,24 9,08
Vv (replika)[$] 9 ,1 6 + 0,48 9,89 + 0,40 8,78 + 0,35

Rm [MPa] 762 1100 1005

Re [MPa] 642 1061 943

A5 W 15,8 14,3 16,3

z W 66,0 58,0 6 1,0

Kov [MJ/m2] 0,36 0,44 0,29

/
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k. OMÓWIENIE WYNIKÓW BADAŃ
i - • "

Obliczone parametry rozkładu dotyozą węglików typu M^C, i MgjCg.
Jak wynika z przedstawionych rozkładów wielkości średnio (rys. k-7) obrób
ka cieplna znacznie wpływa na parametry rozkładu fazy węglikowej jak rów
nież na dyspersję wydzieleń.

Szozególnie istotnymi parametrami są: średnia średnioa wydzieleń, li
czba wydzieleń, odległość pomiędzy nimi i ich udział objętościowy. Biorąc 
to pod uwagę jak również otrzymane własności (tabl. 2; optymalną obróbką 
cieplną dla badanej stali jest ulepszanie cieplne. Uwzględniając wyniki ba
dań własnośoi wytrzymałośoIowyoh oraz takie parametry rozkładu, jak: śred
nia średnioa wydzieleń i średnia odległość pomiędzy węglikami (tabl.2) mo
żna wnioskować, że dla najmniejszej średnicy wydzieleń i odległośoi pomię
dzy nimi występuje największe umoonienie pochodzące od cząstek węglików. 
Wpływ ten ozozególnie zaznaczył się w przypadku stali ulepszanej oieplnie 
(tabl. 2). Dla tej oróbki cieplnej wielkość N̂ , Jest około 5-krotnie wię
ksza niż dla stanu C i około kOO-krotnie większa niż dla stali nie obro
bionej oieplnie. Ma to szczególne znaczenie ze względu na to, że udział 
objętościowy dla badanych trzech stanów obróbki cieplnej jest prawie je
dnakowy (tabl. 2).

Rozkłady wielkośei wydzieleń (rys. 8), parametry rozkładu fazy węgli
kowej oraz uzyskane własnośoi (tabl. 1 1 2 )  wskazują na oelowość stosowa
nia W praktyoe dla stali 2ÓH2MF ulepszania cieplnego zamiast podwójnego 
normalizowania i odpuszczania.

Udział objętościowy węglików, określony bezpośrednio z repliki na pod
stawie równania (k), odbiega tylko w stopniu nieznacznym (w granioaoh błę
du metody) od udziału objętośoiowego określonego metodą izolacji faz. Na 
tej podstawie należy sądzić, że metoda replik ekstrakoyjnyoh może być sto
sowana dla określenia wielkości Vv  pod warunkiem ściślej znajomości współ
czynnika ekstrakcji 0( .

5. WNIOSKI

1. Obróbka cieplna wywiera wpływ na parametry rozkładu fazy węglikowej 
a tym samym również na własnośoi wytrzymałościowe badc-nej stali (tabl,. 1
i 2).

2. Rozkłady wymiarów średnio wydzieleń są rozkładami typu logarytmo- 
normalnyoh.

3. Parametry rozkładu fazy węglikowej mogą służyć jako podstawa do op
tymalizacji procesów technologioznyoh.

k. Parametry rozkładu węglików i uzyskane własnośoi wskazują na ooelo— 
wość stosowania w praktyoe ulepszania cieplnego stali 2ÓH2MF.



72 W. Szk.l in i ar z i inni

5. WTy kazamo możliwość określania udziału objętośćiowego węglików bez
pośrednio z repliki ekstrakcyjnej.
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nPHMEHEHHE sæektpohhoK mhkpockoiihh jyifl KOJIHHECTBEHHOft 
OliEHKH KAPEłUOB B CTAJOÎ 26X214$ 

P e 3 M M o

B oiaTfce onHoaHO HcnoAB30BaHHe sjieKTpoHHoft m hkpockohhh h Meio^H yroxBHHx 
penjiHK h 10HKHX $ o jia  ftsa  KOjtHąeoiBeHHOił ohshkh K apSasoB  b ctsu ih  26X2M$. 06- 
HapyaeHO, h to  TepMHieoKoa o 6 p a 6 o iK a  BJiaaeT Ha pa3MepH, K O jianeeTBo, B e jm ran y  

h pa30T0HHHe Meawy ąaciHiiaMH h MexaHH'ieoKne cBofloTBa o i a r a .
3$<|>eKT ynpoHHeHHH o iajin  nocjie TepwmedKoit odpadoTKH onpesejiaeTOH npeayie 

B c e ro  pasMepaMH m a  c  x k n Kap6n,ąoB, pa3ci0iiHHeM Mesmy KapÓnflaMu u KOjiHHe otbom 
KapÓHflOB.

THE APPLICATION OF ELECTRON MICROSCOPY TO THE 
QUANTITATIVE ANALYSIS OF THE CARBIDES IN 2ÔH2MF STEEL-

S u m m a r y
The paper is in two parts. The first develops the formulae and method 

needed to calculate the size, number, spacing and volume fraotion from me
asurements made on an extraction replioa. The second part desoribes the 
application of the method to Cr-Mo-V creep resisting steel 26H2MF,oan£aing 
nospherical partioles of oarbides. A method for testing whether the parti— 
oles are randomly distributed in space is desoribed, All parameters can 
be determined satisfactorily.



Zastosowanie mikroskopii elektronowej do. 73

The procedure outlined here is most favorably applicable to spherical, 
disc, thick or lens-shaped particles. A general and basio correlations be
tween maoroscopio behavior and raicrostruoture of the material can be made 
when the miorostruoture is described in rigorous quantitative terms.


