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ZASTOSOWANIE MIKROSKOPII, ELEKTRONOWEJ
DO OCENY ILOSCIOWEJ FAZY WEGLIKOWEJ W STALI 26H2MF

Streszczenie. W praoy opisano zastosowanie metody replik
ekstrakcyjnych do oceny ..ilosciowej fazy weglikowej w stali
26H2MF. Zbadano wpdyw réznych rodzajow obrébki oieplnej na para-
metry rozkdadu fazy weglikowej jak réwniez wpiyw tyoh parametréw
aa wkasnosci badanej stali. W oparciu o uzyskane wyniki ustalono,
ze optymalng obrébka cieplng dla badanej stali Jest ulepszanie
cieplne.

1. WSTEP

Jednym z gdéwnyoh czynnikéw deoydujacyoh o wkasnosciaoh stali typu Cr-
Mo-V jest faza weglikowa a Scislej rodzaj, ilos¢, wielkos¢, ksztakt i roz-
mieszczenie weglikéw w osnowie. Dotyohczasowe informaoje o oharakterze i
wielkosci wptywu tyoh czynnikéw maja na ogét charakter jakosoiowy [i]-

Wyznaozenie obiektywnych ilosoiowyoh zaleznosci pomiedzy parametrami
ilosoiowymi weglikéw a wkasnosciami wymaga opraoowania odpowiednich metod
ooeny ilosoiowej fazy weglikowej. We wspodczesnej praktyoe metalograficz-
nej dazy sie do zastepowania metod poréwnawczyoh pomiarami geometryoznyoh
parametréw mikrostruktury. Nalezy sadzi¢, ze tylko przy ilosoiowej ooenie
mikrostruktury mozna znalez¢ Soiste zaleznosci pomiedzy mikrostrukturg a
whasnosciami oraz pomiedzy mikrostrukturg a parametrami teohnologioznymi
prooesu wytwarzania.

Ocena ilosciowa mikrostruktury nie zawsze Jest mozliwa przy zastosowa-
nia metod mikroskopii éwietln%;. W przypadku wystepowania bardzo matych
wydzielen rzedu 10 4 20 . 10 m istnieje konieoznos$6é zastosowania do te-
go celu metod mikroskopii elektronowej a tym samym opraoowania odpowied-
nich metod praoy. Metoda replik ekstrakcyjnych znalazta zastosowani« w
przypadku ozastek o wymiarach 10 —flOOO.lO—O m, natomiast w przypadku wy-
dzielen drobniejszych zaleoa sie stosowa¢ metode oienkioh folii. Dokdad-
niejsze opisy obydwu metod zawieraja odpowiednie monografie [2 i J]-
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2. MATERIAL DO BADAN

Badania przeprowadzono na proébkaoh stali gatunku 26H2MF po ciagnieniu
(@) 1 po obrébce cieplnej. Przeprowadzono dwa warianty obroébki cieplnej:

- hartowanie 1163 K/olej i odpuszozanie 923 K/9000 s (b ),
- podwéjne normalizowanie (1253 i 1213 K) i odpuszozanie 963 K/9000 s,(c)-

3. METODYKA 1 WYNIKI BADAN

3.1. Parametry rozk#adu fazy weglikowej

Badania ilosciowe fazy weglikowej w stali 2CH2MF dla stanu A,B i C wy-
konano na mikroskopie elektronowym transmisyjnym JEM - 100B technika re-
plik ekstrakoyjnych weglowych oraz cienkich folii. Przy opraoowaniu meto-
dy ooeny parametréow rozkdadu weglikéw oparto sie na modelu matematycznym
opraoowanym przez Ashby’ego i Ebelinga [2].

Rys, 1. Mikrofotografia repliki Rys. 2. Mikrofotografia repliki
ekstrakcyjnej 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 réznyoh
losowo wybranyoh miejsc na replikach.

Rozktady wielkosSci czgstek przedstawiono przykdfadowo na mikrofotogra-
fiach wykonanych przy matych powiekszeniach (rys. 1fc3). Nastepnie pod po-
wiekszalnikiem obraz z klisz powiekszono do 100 000 x i dokonywano pomia-
réw srednio wyekstrahowanych czastek. Z uwagi na to, ze wegliki posiadaty
ksztatt soczewkowaty dla stanu B i1 C oraz sptaszozonej kuli w przypadku
stanu A, mierzono dwie $rednice — dbuzsza d" i prostopadle do niej w
najszerszym miejscu Srednice dg. Po zliczeniu czgstek i1 pomiarze wielko-
Sci Srednic pogrupowano wyniki w szeregi wymiarowe, otrzymujac rozkdad em-
piryczny $rednic rzutéw, czastek d* (rys. *#-6). W oparciu o uzyskane roz-
k¥ady wielkosci Srednic d" orafe korzystajac z odpowiednich wzoréw [2,6)
wyznaczono parametry rozkdadu:

- liczbe weglikéw na 1 mm2 powierzchni replik, N°,

- Srednig arytmetyczng Srednic weglikéw na ptaszczyznie, d" i w przestrze-
n~l »

- arytmetyczne odchylenie standardowe wielkosci d® i odpowiednio o6d”

i 651,

- liozbe weglikéw w jednostce objetosci, Nv,

- liczbe weglikéw na jednostke ddtugosci siecznej, N,

- Srednigodlegtos¢ pomiedzy weglikami na losowej siecznej poprowadzonej
przez ukdad,

- $Sredniag odlegtosce pomiedzy weglikamina powierzohni, A,

- S$rednigodlegtos¢ pomiedzy weglikami w przestrzeni, % ,

- parametry rozk¥adu log-normal, 6 Ind i Ind.
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Rys. 4. Rozkdad empiryczny $rednio rzutéw dl dla stanu A
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Rys. 5. Rozktad erapiryozny Srednio rzutéw di1 dla stanu B
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Rys. 6* Rozkdad empiryczny $Srednic rzutéw d* cia stanu C

Wyniki przeprowadzonych badan - pomiardéw i obliczen - zamieszczono w
tablicy 1.

Na podstawie zliczen weglikéw na znanej powierzchni repliki i poréwna-
nia z analogicznym parametrem tiiyznaczonym na oienkioh foliaoh okreslono
wartos¢ wspodczynnika ekstrakcji oce . Okazato sie, ze wspétczynnik ten dla
wszystkich przypadkéw wynosi okodto 1 i w zwigzku z tym pominieto go w te-
ku d&lszych obliczen.
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Tablica 1
Parametry rozktadu fazy weglikowej
Paranetry rozibady  + LM B ylepoeanic  podvoinanornal-
czanie
di [10_® mj 59,98 + 1,57 9,60 + 0,2 16,29 + 0,33
6d1 0”8 mj 26,02 + 1 3,65 + 0,15 6,41 + 0,24
D1 [10“8 mj 50,48 8,48 14,11
$D1 [108 m] 21,90 3,20 3,55
Ind? 8,6131 6,8087 7,3238
6 2Ind® 0,1882 0,1420 0,1548
N1 [10¢ m-1] 0,44 4,,60 2,51
Na [012 m-2J 0,697 46,05 14,987
*v [1018 m-3] 1,38 543,40 106,20
*L [0.8 -] 227,30 21,74 39,84
,Aa [1G"8 m] 59,89 7,37 12,92
[0"8 ] 50,20 6,79 11,91
r 0,85 0,73 0,76
a 0,49 0,40 0,38
b [10~8 mj 6,97 1,23 2,02
N - liczba mie- 1050 1285 1400
rzonych
czastek

3.2. Udziat objetosciowy fazy weglikowej

Na podstawie obliozonyoh i pomierzonych, parametréw rozkdadu 1, 6d, i
mozna okresli¢ udziat objetosciowy weglikéw ,V bezposrednio z repli-
Ki.
Udziat objetosciowy weglikéw o ksztakcie sferoidalnym jest wg [2]defi-
niowany zaleznoscig (1):

W = £ DVv (D>to” @
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gdzie;
*v () 7 ~un™°Ja rozktadu empirycznego Srednio przestrzennyoh D.

() moze by¢ zastgpiona wielkosoig T(d) poprzez zaleznos¢ (2);
fv(D) =37 ¢ 3 - f(d> )

Objetos¢ czastki o ksztatoie réznym od kulistego wg [3] dana jest =za-
leznoscig (B)!

V = K(rérd2), (3)

gdzie: K - wspoétozynnik ksztakttu, rowny 1/2 dla czgstek o ksztalcie so-
czewkowym i 2/3 dla ozastek o ksztatoie sptaszczonej kuli.

Ze wzoru (3) wynika, ze aby obliozy6 objetos¢ czastki o ksztatoie in-
nym ni* kulistymnalezy zna¢ zalezno$¢ typu dO = f(d").

Zaleznosci te zostaty okreslone na podstawie sporzadzonych, tablio ko-
relacyjnych w postaci réwnan regresji typu dg = adl + b (tahl. 1) wg me-
tody opisanej przez Platta [/J < buza wartos$¢ wspétczynnika korelacji r
Swiadozy o tym, ze te dwie wielkosci ze sobg stosunkowo dobrze koreluja.
Po uwzglednieniu powyzszych zaleznosci wyprowadzono droga odpowiednich
przeksztatcen matematycznych zalezno$¢ (k) do okreslania wielkosci Vv [8).

VW " K$ NA < Ja(d? + + de* W

Nastepnie sprawdzono jakiego typu sa rozktady empiryozne $rednio rzutéw
ozastek d,]-

Z rysunkow 446 wynika, ze rozkkady te posiadaja symetrie dodatnig, 00
moze wskazywa¢ na to, ze rozktady te sg rozkkadami typu logarytmo-normal-
nyoh. Te same rozk#ady naniesione na wykres w ukdadzie logarytmioznego po-
dziatu na klasy przyjmuja charakter rozkd#adéw normalnyoh (rys. 7).

Potwierdzeniem tej hipotezy jest réwniez rys. 8, z ktérego wynika, ze
skumulowana funkcja rozk#adu log-normal $rednic rzutéw d* jest linig pro-
sta.

Weryfikaoja tej hipotezy testem % ~ (chi kwadrat) potwierdzida réwniat
takie zatozenie. Ponadto w oelu sprawdzenia mozliwosci okreslania udziatu
objetosciowego ozgstek weglikow metoda replik ekstrakcyjnych dla po-
réwnania wyznaczono ten parametr w oparciu o metode izolacji faz i okre-
Slania gestosci izolatu metoda piknometryoznag.

Wyniki obliczen przedstawia tablica 2.



Ind,

Rys. 7. Poréwnanie rozktaddéw empirycznych, Srednic rzutéw d" przy logarytmioznyra podziale na klasy
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Rys,, 8. Skumulowana funkcja rozkdadu logarytmo-normalnego Srednio d. dla
stanu B

Tablioa 2
Wptyw parametréw rozkdadu na whasnosoi stali
Parametr A B C
[10*“9 m] 59,98 9,68 16,29
«—
. o8ud 1,38 543,40 106,2
W [LO-8 r4) 50,2 6,79 11,91
W (izolat) [50] 8,45 * 10,24 9,08
W (replika)[$] 9,16 + 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 61,0
Kov [MJ/mZ] 0,36 0,44 0,29
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k. OMOWIENIE WYNIKOW BADAN
i - -

Obliczone parametry rozkd#adu dotyozg weglikéw typu MC, i MgjCg.-
Jak wynika z przedstawionych rozktadéw wielkosci Srednio (rys. k-7) obrob-
ka cieplna znacznie wptywa na parametry rozkdadu fazy weglikowej jak roéw-
niez na dyspersje wydzielen.

Szozeg6lnie istotnymi parametrami sa: Srednia Srednioa wydzielen, [li-
czba wydzielen, odlegto$¢ pomiedzy nimi i ich udziat objetosSciowy. Biorac
to pod uwage jak réwniez otrzymane whkasnosci (tabl. 2; optymalng obrébka
cieplng dla badanej stali jest ulepszanie cieplne. Uwzgledniajac wyniki ba-
dan wkasnosoi wytrzymatosolowyoh oraz takie parametry rozkkadu, jak: Sred-
nia Srednioa wydzielen i Srednia odlegto$s¢ pomiedzy weglikami (tabl.2) mo-
zna wnioskowa¢, ze dla najmniejszej Srednicy wydzielen i1 odlegtosoi pomie-
dzy nimi wystepuje najwieksze umoonienie pochodzace od czastek weglikow.
Wptyw ten ozozegdlnie zaznaczyt sie w przypadku stali ulepszanej oieplnie
(tabl. 2). Dla tej orodbki cieplnej wielkos¢ N\, Jest okoto 5-krotnie wie-
ksza niz dla stanu C i okoto kOO-krotnie wieksza niz dla stali nie obro-
bionej oieplnie. Ma to szczegélne znaczenie ze wzgledu na to, ze udziat
objetosciowy dla badanych trzech stanéw obrébki cieplnej jest prawie je-
dnakowy (tabl. 2).

Rozktady wielkosei wydzielen (rys. 8), parametry rozkkadu fazy wegli-
kowej oraz uzyskane wkasnosoi (tabl. 112) wskazuja na oelowo$¢ stosowa-
nia W praktyoe dla stali 20H2MF ulepszania cieplnego zamiast podwd jnego
normalizowania i odpuszczania.

Udziat objetosciowy weglikéw, okreslony bezposrednio z repliki na pod-
stawie rownania (k), odbiega tylko w stopniu nieznacznym (w granioaoh bie-
du metody) od udziatu objetosSoiowego okreslonego metodg izolacji faz. Na
tej podstawie nalezy sadzi¢, ze metoda replik ekstrakoyjnyoh moze by¢ sto-
sowana dla okreslenia wielkosci W pod warunkiem $cislej znajomosci wspod-
czynnika ekstrakcji O( -

5. WNIOSKI

1. Obroébka cieplna wywiera wpdtyw na parametry rozktadu fazy weglikowej
a tym samym réwniez na wkasnosoi wytrzymatosciowe badc-nej stali (tabl,. 1
i2).

2. Rozktady wymiaréw Srednio wydzieleh sg rozkdadami typu logarytmo-
normalnyoh.

3. Parametry rozkdadu fazy weglikowej moga stuzy¢ jako podstawa do op-
tymalizacji proceséw technologioznyoh.

k. Parametry rozktadu weglikéw i uzyskane wkasnosoi wskazujg na ooelo—
wos$é stosowania w praktyoe ulepszania cieplnego stali 20H2MF.
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5. Wiykazamo mozliwos¢é okreslania udziatu objetosc¢iowego weglikéw bez-
posrednio z repliki ekstrakcyjnej.
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nPHMEHEHHE szektpohhoK mhkpockoiihh jyifl KOJIHHECTBEHHOft
OliEHKH KAPEHUOB B CTAJOT 26X214%

Pe3MMO

B oiaTfce onHoaHO HcnoAB30BaHHe sjieKTpoHHoft mhkpockohhh h Meio”H yroxBHHx
penjiHK h 10HKHX $ojia ftsa KOjtHaeoiBeHHOit ohshkh KapSasoB b ctsuih 26X2M$. 06-
HapyaeHO, hto TepMHieoKoa o6pa6oiKa BliaaeT Ha pa3MepH, KOjianeeTBo, Bejmrany
h pa30TOHHHe Meawy aaciHiiaMH h MexaHH'ieoKne cBofloTBa oiara.

3%<|>eKT ynpoHHeHHH oiajin nocjie TepwmedKoit odpadoTKH onpesejiaeTOH npeayie
Bcero pasMepaMH macxkn Kap6n,goB, pa3ci0iiHHeM Mesmy KapOnflaMu u KOjiHHeotbom
KapOHFIOB.

THE APPLICATION OF ELECTRON MICROSCOPY TO THE
QUANTITATIVE ANALYSIS OF THE CARBIDES IN 20H2MF STEEL-

Summary

The paper is in two parts. The Ffirst 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,oanfaing
nospherical partioles of oarbides. A method for testing whether the parti—
oles are randomly distributed iIn space is desoribed, All parameters can
be determined satisfactorily.
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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.



